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 A produção de extratos provenientes de matrizes vegetais com propriedades 
biológicas tem despertado grande interesse das indústrias de alimentos, de cosméticos e 
farmacêuticas. Dentro dessa demanda, o processo de extração com dióxido de carbono 
supercrítico (SFE-CO2) tem se mostrado uma tecnologia viável técnica e economicamente na 
geração de produtos com alto valor agregado. Essa tecnologia apresenta vantagens tanto em 
relação ao rendimento quanto em qualidade de extrato. Dessa forma, o primeiro objetivo 
proposto no projeto de tese foi a aplicação de SFE-CO2 na extração do óleo volátil de cúrcuma 
(Curcuma longa L.). Esse óleo é rico em ar-turmerona, composto que tem sido reportado na 
literatura por apresentar algumas propriedades bioativas como, por exemplo, anti-inflamatória, 
antimicrobiana, antioxidante e anticarcinogênica. Com base na análise técnica e econômica do 
processo foi concluído que temperatura de 333 K, pressão de 25 MPa e razão entre solvente 
utilizado e matéria-prima igual a 1,3 apresentam-se como as condições mais adequadas para a 
extração do óleo de cúrcuma e de seu composto bioativo ar-turmerona. Nessas condições, 
rendimento de extrato de 6,4% (mais de 80% dos compostos extraíveis) e rendimento relativo 
em ar-turmerona de 1,02% (mais de 90% de recuperação do composto) foram obtidos e o menor 
custo de manufatura (COM) (US$ 178,8/kg de extrato) foi estimado para uma unidade equipada 
com dois extratores de 0,005 m³ de capacidade usando o simulador SuperPro Designer 8.5®. 
Mais além, no contexto atual de SFE-CO2 torna-se importante o estudo das variáveis envolvidas 
no aumento de escala, visando à transferência dessa tecnologia para a indústria. Em qualquer 
processo que envolva o aquecimento de uma coluna é esperado que ocorra a formação de 
gradientes de temperatura, que tendem a ser maiores em colunas com diâmetros maiores e com 
o aumento de escala. Contudo, a temperatura, parâmetro que afeta diretamente a fluidodinâmica 
e a solubilidade dos compostos em SFE, vem sendo considerada constante e homogênea no 
leito nos trabalhos presentes na literatura. Assim, a determinação da distribuição de temperatura 
em dois extratores com diferentes geometrias de leito (HB/DB = 7,1 e 2,7) e a influência da 
heterogeneidade de temperatura no rendimento e na composição de extratos de cúrcuma e 
cravo-da-índia foram avaliadas no presente trabalho. Foi observado que o aquecimento do leito 
até a temperatura de processo é rapidamente alcançado com a entrada do CO2 pré-aquecido no 
extrator, bem como com o ganho térmico proveniente do aumento da pressão. O mapeamento 
da temperatura no interior dos leitos mostrou gradientes de temperatura, principalmente na 
direção axial. Contudo, para nenhuma das matérias-primas estudadas foi observado impacto 
importante no rendimento e na composição dos extratos entre as geometrias de extratores 
estudados. Concluiu-se que a escala em estudo (1 L) pode ainda ser considerada pequena e que 
os gradientes de temperatura formados não foram capazes de causar grandes variações na 
solubilidade dos compostos. 
 
Palavras-chave: cúrcuma, ar-turmerona, extração, tecnologia supercrítica, custo de 





AUTHOR: Pedro Ivo Nunes de Carvalho 
TITLE: Technical and economic evaluation of the process of obtaining turmeric extract 
using supercritical CO2 and temperature distribution study in the bed during the 
extraction 





 Production of extracts from vegetal matrices with biological properties has attracted 
great interest of food, cosmetic, and pharmaceutical industries. Within this demand, the 
extraction process using supercritical carbon dioxide (SFE-CO2) has been shown to be a 
technically and economically feasible technology in providing high-added value products. This 
technique presents advantages both in terms of yield and quality of the extract. Thus, the first 
study performed in the thesis project was the application of SFE-CO2 in the extraction of the 
turmeric volatile oil. This oil is rich in ar-turmerone, compound that has been reported in the 
literature by presenting some bioactive properties, such as, anti-inflammatory, antimicrobial, 
antioxidant and anticarcinogenic activity. Based on the techno-economic analysis of the process 
was concluded that temperature of 333 K, pressure of 25 MPa and S/F ratio present themselves 
as the most suitable conditions for obtaining the turmeric extract and its bioactive compound 
ar-turmerone. In these conditions, extract yield of 6.4% (more than 80% of extractable 
compounds) and ar-turmerone yield of 1.02% (more than 90% of recovery of compound) and 
the lowest COM (US$ 178.8/kg extract) was estimated for a pilot scale unit with two 0.005-m³ 
extractors using the simulator SuperPro Designer 8.5®. Further, in the current context of SFE-
CO2 becomes important to study the variables involved in the scale-up procedure, aiming to 
transfer this technology to industry. In any process, which involves the heating of a column, it 
is expected to occur the formation of temperature gradients that tend to be larger in columns 
with larger diameters and with increasing in scale. However, the temperature parameter (that 
directly affects the fluid dynamic and the solubility of the compounds in SFE) has been 
considered constant and homogeneous in the bed in the works in the literature. So, the 
determination of the temperature distribution in two extractors with different bed geometries 
(HB/DB = 7.1 e 2.7) and the influence of temperature heterogeneity on the yield and composition 
of turmeric and clove extracts were also evaluated in this research. It was observed that heating 
of the bed until the process temperature is quickly reached with the input of pre-heated CO2 
inside the extractor as well as with the heat gain from the increased in pressure. The mapping 
of the temperature within the bed showed the presence of temperature gradients especially in 
the axial direction. However, no important impacts on yield and composition of the turmeric 
and clove extracts were observed for the bed geometries and scale studied. We conclude that 
the scale study (1 L) can still be considered small and that the temperature gradients were not 
able to impose great variations in the solubility of the compounds. 
 
Keywords: turmeric, ar-turmerone, extraction, supercritical technology, manufacturing cost, 
temperature gradient 
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1.1 INTRODUÇÃO 
 A extração com fluidos supercríticos (SFE – supercritical fluid extraction), e em 
especial com dióxido de carbono supercrítico (SFE-CO2 – supercritical fluid extraction with 
carbon dioxide), vem provando ser uma tecnologia viável técnica e economicamente na 
extração de diversos compostos naturais a partir de matrizes vegetais (Prado et al., 2011, 
Brunner, 2005, de Melo et al., 2014, Herrero et al., 2006). Esse processo consiste no contato 
entre a matriz sólida e o solvente, que remove os compostos solúveis em uma determinada 
condição de pressão e temperatura. SFE-CO2 apresenta inúmeras vantagens em relação a outros 
métodos, tais como uso de temperaturas baixas, manutenção da qualidade original dos 
compostos extraídos, consumo reduzido de energia, eficiente uso do solvente (através de 
reciclo) e ausência de solvente no extrato ao final do processo (Mezzomo et al., 2009, Meireles, 
2003, del Valle e Aguilera, 1999). Por essas características o processo SFE-CO2 tem sido 
reportado como um processo verde (green process/extraction) capaz de reduzir o consumo de 
energia, bem como utilizar solvente renovável e não-tóxico (CO2) e garantir produtos seguros 
e de alta qualidade (Chemat et al., 2012). Além disso, as propriedades do CO2 como solvente 
podem ser facilmente alteradas (através do ajuste da pressão e da temperatura do processo) para 
prover extratos com rendimento e composição desejáveis (de Melo et al., 2014). 
 SFE-CO2 foi primeiramente empregada com sucesso nas décadas de 1970 e 1980 
nos processos de descafeinação de grãos de café e de folhas de chá preto e na obtenção de 
extrato de lúpulo (del Valle e Aguilera, 1999, Brunner, 1994). Desde então, suas vantagens 
tecnológicas foram aplicadas em diversos processos, como a extração e o fracionamento de 
óleos voláteis (Reverchon e De Marco, 2007, Coelho et al., 2012, Santos e Meireles, 2011), a 
extração de óleos comestíveis (Barros et al., 2016, Passos et al., 2011, Al-Otoom et al., 2014) 
e a obtenção de extratos naturais com poder funcional ou nutracêutico (Herrero et al., 2006, 
Ibanez et al., 2005, Diaz-Reinoso et al., 2006, Moraes et al., 2013, Carvalho et al., 2015). 
 A cúrcuma (Curcuma longa), uma planta herbácea, perene e tuberosa, pertencente 
à família do gengibre (Zingiberaceae) e nativa do sudeste da Ásia, tem obtido grande destaque 
como matéria-prima para produção de extratos naturais com potencial de utilização como 
ingrediente funcional em produtos alimentícios e como fonte de compostos bioativos para 
produtos cosméticos e farmacêuticos. Seus rizomas apresentam duas frações de compostos com 
características de extração diferentes e com interesse industrial imediato: a oleorresina (fração 
não volátil) e o óleo volátil. A oleorresina reúne os curcuminóides, compostos fenólicos 
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responsáveis pela coloração amarela apresentada pelo rizoma e pela atividade antioxidante 
natural do extrato (Jayaprakasha et al., 2005, Osorio-Tobón et al.). A fração com compostos 
voláteis é responsável pelo aroma característico da cúrcuma e representa de 5,0 a 6,0% da 
matéria seca (Chempakam e Parthasarathy, 2008). Sesquiterpenos são as principais substâncias 
encontradas, principalmente ar(aromatic)-turmerona, α-turmerona e β-turmerona, 
representando até 80% do óleo (Carvalho et al., 2015). Desses compostos, tem sido dado 
destaque à ar-turmerona, devido às evidências de que esse composto apresenta interessantes 
propriedades anti-inflamatórias (Park et al., 2012a, Park et al., 2012b), anti-proliferativa de 
células cancerígenas (Yue et al., 2010) e de inibição de agregação de plaquetas (Lee, 2006, 
Prakash et al., 2011). Poderosa ação inseticida e de repelente a insetos também tem sido 
reportada à ar-turmerona (Tavares et al., 2013, Lee et al., 2001). 
 A utilização da tecnologia supercrítica na obtenção do extrato de cúrcuma e de ar-
turmerona surge como uma oportunidade de geração de produtos com alta qualidade e valor 
agregado, dado as vantagens do respectivo processo de extração e as potencialidades da planta. 
Alguns trabalhos na literatura já reportaram a obtenção de extrato de cúrcuma usando CO2 
supercrítico (scCO2) (Began et al., 2000, Chang et al., 2006) e scCO2 adicionado de cossolvente 
(Braga et al., 2003). Contudo, uma avaliação técnica e econômica da extração do óleo de 
cúrcuma e de ar-turmerona ainda não foi reportada. 
 O sucesso no desenvolvimento de um processo SFE comercial para uma 
determinada matriz vegetal passa por estudos prévios em escala laboratorial, onde as condições 
de extração são otimizadas. A primeira etapa do estudo consiste em garantir uma solubilidade 
suficiente dos solutos no solvente supercrítico, de forma a obter rendimentos e composições de 
extrato desejáveis. Nessa etapa, a temperatura e a pressão de extração são os parâmetros mais 
importantes, pois afetam diretamente a capacidade do solvente de solubilizar os compostos (del 
Valle e Aguilera, 1999). Esse estudo compreende ainda a avaliação do comportamento da curva 
de extração, visando determinar o tempo ideal de processo. O trabalho de otimização dos 
parâmetros se torna ainda mais completo quando simuladores comerciais, como o SuperPro 
Designer, são utilizados para estimar o custo de produção dos extratos (Prado et al., 2012, Veggi 
et al., 2014), permitindo também um estudo prévio de viabilidade econômica do processo.  
 A etapa seguinte compreende em reproduzir os resultados obtidos em escala 
laboratorial em uma unidade de escala industrial. Nessa mudança de escala, o processo SFE 
pode enfrentar uma série de problemas, como: variações na porosidade do leito, deficiência na 
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dispersão do solvente, dispersão axial, gradiente de temperatura, entre outros. Esses fatores 
tenderão a afetar a condição de equilíbrio e os fenômenos de transporte envolvidos (Pronyk e 
Mazza, 2009, Zabot et al., 2013) podendo, consequentemente, impactar negativamente na 
eficiência do processo. Nesse tema, não apenas a escala é importante, mas também a geometria 
dos extratores. Em extratores com alta razão entre o comprimento pelo diâmetro, o efeito de 
dispersão axial pode ocorrer, e em extratores com diâmetros maiores pode ocorrer extração 
heterogênea proveniente de gradientes radiais de temperatura e de porosidade dentro do extrator 
(del Valle et al., 2004, Brunner, 1994). Desses fatores, a formação de gradientes de temperatura 
no leito tem sido menos reportado na literatura SFE. 
 Em processos de SFE a temperatura é um parâmetro de processo essencial. Ela afeta 
as variáveis envolvidas no equilíbrio de fases entre solvente e soluto, como densidade do fluido 
supercrítico e pressão de vapor do soluto. Além disso, a temperatura influencia as propriedades 
de transporte atuantes no leito de extração, como viscosidade do solvente e difusividade do 
soluto na fase supercrítica (Brunner, 1994). No que tange os trabalhos em SFE, tanto de 
otimização de parâmetros de equilíbrio quanto de modelagem da cinética, a temperatura é quase 
sempre tratada como uma variável com valor constante e homogênea durante todo o processo. 
Contudo, o controle da temperatura é um trabalho árduo que depende, por exemplo, do pré-
aquecimento da corrente de solvente, do volume e da geometria do extrator e da forma e 
eficiência com que o extrator é aquecido. Assim, com o aumento de escala, a formação de 
gradiente de temperatura no leito durante a extração se torna inevitável, podendo afetar de 
diferentes formas a fluidodinâmica e o equilíbrio de fases do processo (Brunner, 1994, del Valle 
et al., 2004, Pronyk e Mazza, 2009). Esses fenômenos podem refletir no rendimento global da 
extração e na composição do extrato. O conhecimento da distribuição de temperatura no leito e 
a sua influência no processo SFE podem contribuir para o entendimento e a validação de 
estudos de extração em diferentes geometrias de leito e em diferentes escalas. Contudo, as 
informações acerca da determinação do perfil (distribuição) de temperatura durante uma 
extração são escassas na literatura.  
 
1.2 JUSTIFICATIVA 
I. A extração com dióxido de carbono supercrítico vem se fortalecendo como uma 
tecnologia de extração eficiente gerando extratos livres de solvente e de alta qualidade. Além 
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disso, ela é ambientalmente amigável, pois utiliza um solvente GRAS e que é obtido de fontes 
renováveis.  
II. O estudo de otimização dos parâmetros de processo é importante para maximizar a 
extração dos compostos de interesse e a qualidade do produto final, gerando produtos com 
potencial comercial para investidores. Esse estudo se torna ainda mais completo quando uma 
avaliação econômica do processo é realizada, buscando minimizar os custos envolvidos. 
III. O conhecimento da distribuição de temperatura no leito e a sua influência no 
processo SFE podem contribuir para o entendimento e a validação de estudos de extração em 
diferentes geometrias de leito e em diferentes escalas.  
IV. Por fim, o estudo e a aplicação de SFE visa a geração de produtos de alta qualidade 
e valor agregado a partir de matrizes vegetais, como a cúrcuma, com o objetivo de atender a 
crescente demanda por compostos naturais pelas indústrias e pela sociedade, bem como o 
fortalecimento da cadeia produtiva das culturas no Brasil. 
 
1.3 OBJETIVOS 
1.3.1 Objetivo geral 
 Otimizar, com base em uma análise técnica e econômica, os parâmetros de processo 
envolvidos na obtenção de extrato de cúrcuma (Curcuma longa L.) com dióxido de carbono 
supercrítico e. a partir desse estudo, avaliar a influência de diferentes geometrias de leito (e do 
gradiente de temperatura) na cinética de extração e na composição dos extratos. 
 
1.3.2 Objetivos específicos 
i. Revisar o estado da arte da extração com fluidos supercríticos em geral; 
ii. Realizar melhorias na Unidade Cossolvente localizada no Laboratório de 
Tecnologia Supercrítica (LASEFI) da FEA/UNICAMP, a ser utilizada na obtenção 
de extrato de cúrcuma (Curcuma longa L.). 
iii. Determinar as isotermas de rendimento global do processo de extração supercrítica 
do óleo de cúrcuma e selecionar as melhores condições de temperatura e de pressão; 
iv. Construir as curvas globais de extração e obter os parâmetros cinéticos a partir do 
método spline; 
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v. Modelar o processo SFE no simulador comercial SuperPro Designer 8.5® e estimar 
o custo de manufatura dos extratos de cúrcuma em diferentes escalas; 
vi. Remontar a unidade SFE-2×1L (Moraes et al., 2015, Zabot et al., 2013) localizada 
no LASEFI, que passará a contar com quatro células de extração de 1 L sendo duas 
de razão HB/DB = 7,1 e outras duas com razão HB/DB = 2,7. A partir de então ela 
passará a ser denominada unidade SFE-4×1L. 
vii. Adaptar um sistema com termopares internos em dois extratores da unidade SFE-
4×1L com geometrias distintas e determinar o perfil de temperatura formado 
durante a obtenção de extratos de cúrcuma e de cravo-da-índia, bem como avaliar 
o efeito da distribuição de temperatura no rendimento e na composição dos extratos. 
 
1.4 ESTRUTURA DO TRABALHO 
 Neste trabalho as etapas de execução do projeto de pesquisa estão apresentadas em 
6 capítulos. No “Capítulo 1 – Introdução Geral, Objetivos e Estrutura da Tese” uma breve 
introdução do cenário atual da tecnologia de extração de compostos naturais utilizando dióxido 
de carbono supercrítico é apresentada, bem como os desafios a serem superados para que essa 
tecnologia seja transferida dos laboratórios para a indústria. Nesse capítulo as justificativas que 
motivaram o tema de pesquisa e os objetivos pretendidos também são expostos. As atividades 
propostas e realizadas são apresentadas na Figura 1.1. 
 No “Capítulo 2 – Revisão Bibliográfica” uma revisão do estado da arte dos temas 
envolvidos neste trabalho de tese é apresentada. Os seguintes temas foram abordados nesse 
capítulo: Definição e propriedades dos fluidos supercríticos; Extração com dióxido de carbono 
supercrítico: vantagens, aplicações e operação; Influência dos parâmetros de processo 
envolvidos em SFE e otimização dos parâmetros; Influência da geometria do leito e do aumento 
de escala; Efeito do gradiente de temperatura na eficiência do processo; Custo de manufatura 
dos extratos de SFE. Uma revisão acerca da matéria-prima utilizada nesse trabalho, expondo 
sua origem, seus compostos e suas aplicações também é apresentada. 
 Os resultados experimentais começam a ser apresentados no “Capítulo 3 – 
Obtenção de extrato de cúrcuma”. O início dos ensaios experimentais começou com a 
realização de melhorias na Unidade Cossolvente, que estão descritas em detalhes no Apêndice 
A e representam a primeira etapa das atividades propostas (Figura 1.1). Nessa parte do trabalho 
os parâmetros de processo envolvidos em SFE foram otimizados para a extração do óleo de 
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cúrcuma e de seu composto bioativo ar-turmerona. Isotermas de rendimento global foram 
construídas e utilizadas para determinar as condições de temperatura e pressão mais adequadas. 
Posteriormente, curvas de extração foram obtidas com base nessas condições e a comparação 
entre elas foi realizada a partir de parâmetros cinéticos obtidos pelo método spline. 
Adicionalmente, um modelo de custo utilizando o software SuperPro Designer foi desenvolvido 
e permitiu que a estimativa do custo de manufatura dos extratos em escala industrial fosse 
realizada com base nos dados laboratoriais.  
 Vale a pena mencionar que o estudo descrito no Capítulo 3 deste trabalho de tese é 
parte de um processo intensificado de extração que foi desenvolvido no nosso grupo de pesquisa 
(LASEFI – Laboratório de TecnologiA Supercrítica: Extração, Fracionamento e Identificação 
de Extratos Vegetais, DEA/FEA/Unicamp), e consiste da etapa de extração dos compostos 
voláteis usando SFE e a subsequente etapa de extração da oleoresina de cúrcuma usando etanol 
pressurizado (Osorio-Tobón et al.). A oleoresina é rica em curcuminóides. Esses compostos são 
responsáveis pelo uso da cúrcuma como corante e apresentam ainda algumas propriedades 
medicinais (Dao et al., 2012, Villaflores et al., 2012). A combinação de diferentes tecnologias 
de extração em um processo intensificado permite a completa utilização da matriz vegetal e 
conduz a altos rendimentos e qualidade dos extratos. 
 No “Capítulo 4 - Distribuição de temperatura durante o processo SFE” um 
novo estudo experimental é apresentado. Para essa etapa do projeto de pesquisa a Unidade SFE-
2×1L (Moraes et al., 2014, Zabot et al., 2013) foi remontada. Outros dois extratores de 
geometria idêntica aos dois já existentes foram adicionados e todas as tubulações e conexões 
foram refeitas. A partir desse momento a unidade foi então renomeada como Unidade SFE-
4×1L. A descrição das mudanças realizadas está disponível no Apêndice C. Esse Capítulo 
compreende os experimentos para determinação da distribuição de temperatura em dois 
extratores de diferentes geometrias de leito e avaliação da influência da heterogeneidade de 
temperatura no rendimento e na composição dos extratos de cúrcuma e cravo-da-índia. 
 O “Capítulo 5 – Discussão geral” traz uma discussão integrada dos resultados 
mais relevantes obtidos nos Capítulos 3 e 4, facilitando assim o entendimento geral da tese. Por 
fim, o “Capítulo 6 – Conclusões gerais” apresenta, de forma sucinta, as conclusões que 
puderam ser obtidas durante o desenvolvimento do projeto de pesquisa.  
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2.1 FLUIDOS SUPERCRÍTICOS 
Na Figura 2.1 é apresentado um diagrama tridimensional da pressão em função de 
temperatura e densidade para o dióxido de carbono (CO2). As regiões de ocorrência dos estados 
líquido, vapor e sólido, bem como as regiões de coexistência entre duas fases (líquido-vapor, 
líquido-sólido e sólido-vapor) são apresentadas. O estado supercrítico de uma substância é 
alcançado quando a temperatura e a pressão do processo são superiores à sua temperatura e 
pressão críticas (para o CO2 o ponto crítico é definido por temperatura igual 31,1 °C e pressão 
igual a 7,37 MPa). 
 
 
Figura 2.1. Diagrama P-ρ-T para o dióxido de carbono. Adaptada de Smith et al. (2013). 
No estado supercrítico não existe distinção de fases e a variação das propriedades 
com as condições de estado são pequenas, com exceção da região próxima ao ponto crítico 
(Brunner, 2005). Nessa região pequenas variações na pressão e/ou na temperatura conduzem, 
por exemplo, a significativa alteração na densidade do componente (Selva et al., 2007). 
Na Tabela 2.1 estão apresentados valores característicos de três grandezas nos 
estados líquido, vapor e gasoso. A densidade dos fluidos supercríticos, com valores próximos 
à densidade de líquidos, confere aos primeiros alto poder de solvatação, ou seja, de dissolver 
determinados grupos de compostos (Rosa e Meireles, 2009). Quando comparado com as 
propriedades no estado líquido, um fluido supercrítico apresenta ainda alto coeficiente de 
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difusão, baixa viscosidade, alto fator de compressibilidade e baixa constante dielétrica. 
Adicionalmente, quando comparado com as propriedades no estado gasoso, um fluido 
supercrítico tem alta condutividade térmica, alta capacidade calorífica e alta difusividade 
térmica (Smith et al., 2013). Essas características podem propiciar eficientes capacidades de 
transferência de massa e de calor aos fluidos supercríticos, fazendo com que sejam úteis em 
diversos processos, como extração, reação, formação de espuma, cristalização, separação, 
encapsulação, impregnação e despolimerização. 
Tabela 2.1. Valores característicos de estados gasoso, líquido e supercrítico. 
Estado do fluido Densidade (g/cm³) Difusividade (cm²/s) Viscosidade (g/cm.s) 
Gás 
P=1 atm, T=15-30 °C 
 




(0.6–2.0) × 10-4 
Líquido 
P=1 atm, T=15-30 °C 
 
0.6–1.6 








0.7 × 10-3 
0.2 × 10-3 
 
(1–3) × 10-4 
(3–9) × 10-4 
Fonte: Brunner (1987) 
 
2.2 EXTRAÇÃO COM DIÓXIDO DE CARBONO SUPERCRÍTICO 
Vários compostos já foram empregados como solventes em SFE, como hexano, 
pentano, butano, óxido nitroso, hexafluoreto de enxofre e hidrocarbonetos fluorados (Smith, 
1999). Contudo, o dióxido de carbono estabeleceu-se como o fluido supercrítico mais utilizado 
na extração de compostos provenientes de matrizes vegetais. Ele possui temperatura crítica 
próxima à temperatura ambiente, sendo este um fator importante em processos de extração de 
compostos vegetais para evitar a degradação térmica. O CO2 não é corrosivo em presença de 
água, não é inflamável, não é tóxico e pode ser obtido a partir de recursos renováveis em grande 
escala, alta pureza e baixo custo (del Valle e Aguilera, 1999). Além disso, não provoca danos 
aos solutos e nem às matrizes, não gerando, dessa forma, resíduos durante a extração.  
Brunner (2005) compilou algumas características referentes ao poder de solvatação 
do CO2 supercrítico (scCO2): (i) dissolve compostos apolares ou levemente polares; (ii) o poder 
de solvatação para moléculas de baixa massa molecular é alto e diminui com o aumento da 
massa molecular; (iii) scCO2 tem alta afinidade com compostos orgânicos oxigenados de massa 
molecular média; (iv) ácidos graxos livres e seus triacilglicerídeos exibem baixas solubilidades; 
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(v) pigmentos são ainda menos solúveis; (vi) água tem uma baixa solubilidade a temperaturas 
abaixo de 373 K (100 °C); (vii) proteínas, polissacarídeos, açucares e sais minerais são 
insolúveis; e, (viii) scCO2 é capaz de separar compostos que são menos voláteis, que têm uma 
massa molecular maior e/ou que são mais polares, a medida que se aumenta a pressão. Se 
compostos ainda mais polares são desejados, a polaridade do solvente pode ser alterada pela 
adição de solventes orgânicos polares como etanol, metanol ou propanol. Esses compostos são 
chamados cossolventes ou modificadores.  
A extração com dióxido de carbono supercrítico (SFE-CO2) foi primeiramente 
empregada com sucesso nos processos de descafeinação de grãos de café e de folhas de chá 
preto e na obtenção de extrato de lúpulo para a indústria cervejeira (Brunner, 1994), na década 
de 70. De lá para cá, processos industriais de obtenção de compostos com alto valor agregado 
proveniente de especiarias, ervas e outras materiais vegetais, bem como de tecido animal e de 
microalgas, foram desenvolvidos e estão consolidados na indústria (del Valle, 2015, Yen et al., 
2015). Recentemente, King (2014) estimou que há em atividade no mundo mais de 150 plantas 
SFE equipadas com dois ou mais extratores e com capacidade de extração total de mais de 
500 L (soma do volume dos extratores de uma planta). Elas estão distribuídas na Europa, 
Estados Unidos, Japão, China e nos países do Sudeste Asiático. Infelizmente, na América 
Latina e em especial, no Brasil, não há registros do processo SFE sendo empregada na indústria. 
Embora haja uma grande geração de conhecimento em SFE a partir de grupos de pesquisa 
localizados em Universidades no Brasil, Chile, Argentina e Colômbia.  
Informações de aplicação da tecnologia SFE podem ser encontradas em diversas 
revisões acadêmicas (Zabot et al., 2012, Santos e Meireles, 2011, Sovová e Roumiana, 2011, 
Reverchon e De Marco, 2007, da Silva et al., 2016, Yen et al., 2015, de Melo et al., 2014). A 
maior parte dos trabalhos são direcionais para a SFE de matrizes vegetais, buscando a 
recuperação de produtos com alto valor agregado, como tocotrienóis de sementes de urucum 
(Moraes et al., 2014), tocoferóis de abacate e quinoa (Barros et al., 2016, Przygoda e 
Wejnerowska, 2015), polifenóis de sementes de guaraná (Marques et al., 2016), compostos 
fenólicos de pimenta-malagueta  (Santos et al., 2015), terpenos com capacidades bioativas 
obtidos de cúrcuma e artemisia (Carvalho et al., 2015, Quispe-Condori et al., 2005), ácidos 
graxos poli-insaturados de chia (Uribe et al., 2011), entre diversos outros produtos. SFE 
também vem sendo estudada na recuperação de compostos provenientes de fonte animal, como 
carotenoides e ácidos graxos poli-insaturados de camarão (Mezzomo et al., 2013, Treyvaud 
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Amiguet et al., 2012) e ácidos graxos poli-insaturados de peixe (Lopes et al., 2012). Por fim, 
outras fontes para obtenção de produtos naturais por SFE são as algas e as microalgas. Esses 
organismos oferecem vários componentes valiosos, em especial, ácidos graxos de cadeia longa 
(EPA - ácido eicosapentaenoico e DHA - ácido docosahexaenoico) e pigmentos (astaxantina e 
luteína) com aplicação direta na indústria de alimentos (Yen et al., 2015, Solana et al., 2014, 
Palavra et al., 2011b). 
Na Figura 2.2 é descrito um diagrama de fluxo básico de uma unidade de extração 
utilizando scCO2 como solvente. A unidade é composta basicamente de quatro regiões: região 
de fornecimento do CO2; região de extração, onde ao menos dois extratores são necessários 
para a produção contínua de extrato; região de separação, onde separadores posicionados em 
série permitem a precipitação dos compostos e o fracionamento do extrato e; a região de reciclo 
e armazenamento do CO2. 
A matriz vegetal contendo os compostos de interesse é empacotada na coluna de 
extração (Extrator 1 e 2). Para permitir a penetração do solvente nas partículas da matéria-
prima, esta deve ser seca e triturada adequadamente antes da extração (umidade < 15%). A 
presença de água aumenta a resistência à transferência de massa e dificulta o contato entre o 
fluido e os solutos de interesse (King, 2002). Além disso, a água presente pode atuar como 
cossolvente no processo, levando à extração de compostos indesejáveis. 
Antes de descrever o clico do solvente através do processo SFE, é útil apresentar o 
diagrama de temperatura(T)-entropia(S) para o CO2 (Figura 2.3). O diagrama T-S permite a 
visualização do caminho termodinâmico do solvente, a determinação dos estados do sistema 
(supercrítico, líquido, líquido-vapor, vapor) e auxilia no cálculo do consumo de energia do 
processo (Smith et al., 2013). As Figuras 2.2 e 2.3 foram integradas, de forma que o caminho 
termodinâmico do processo é identificado no diagrama T-S pela linha sólida em vermelho. Os 
pontos amarelos representam os estados termodinâmicos do sistema. Esse diagrama representa 
um processo de extração ocorrendo em seu regime estacionário, ou seja, não inclui a etapa 
transiente de pressurização dos extratores. Durante a extração, CO2 líquido proveniente do 
tanque de solvente é alimentado a um trocador de calor, para resfriamento da corrente até uma 
temperatura adequada para a etapa de pressurização (trajetória do ponto 1 até o ponto 2 na 
Figura 2.3; resfriamento sob pressão constante). O objetivo do resfriamento é garantir solvente 
líquido para o bom funcionamento da bomba e evitar o fenômeno de cavitação, que ocorre 
quando bolhas de gás são formadas no interior da bomba. Em seguida o CO2 é pressurizado até 
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a pressão desejada através de uma bomba de líquido de alta pressão (trajetória entre os pontos 
2 e 3 no Diagrama T-S. 
 
 
Figura 2.2. Diagrama básico de uma unidade de extração com scCO2. 
 
 
Figura 2.3. Diagrama T-S para CO2 durante o processo SFE. Adaptada de Smith et al. (2013). 
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Sob pressão constante, a temperatura do solvente é elevada até a temperatura de 
processo utilizando um trocador de calor (trajetória do ponto 3 até o ponto 4 na Figura 2.3) para 
então iniciar efetivamente o processo de extração. Nesse momento, em seu estado supercrítico 
(representado pelo ponto 4 no diagrama T-S; T = 60°C e P = 30 MPa), o solvente entra em um 
lado da coluna de extração e extrai os compostos à medida que escoa pelo sistema. 
Normalmente, uma planta é equipada com dois ou mais extratores, posicionados em paralelo 
ou em série, visando a uma produção contínua de extrato. A mistura soluto-solvente segue então 
para a região de separação (Figura 2.2) onde a pressão e a temperatura do vaso de separação 
são ajustadas para promover a precipitação dos compostos e recuperação do solvente (Rosa e 
Meireles, 2009). A passagem da mistura pela válvula de expansão promove a rápida expansão 
do sistema em um processo isentálpico (trajetória do ponto 4 até o ponto 5 na Figura 2.3), ao 
mesmo tempo em que o aquecimento do vaso de extração promove a volatilização da fração de 
CO2 líquida e recuperação de quase a totalidade de solvente (trajetória do ponto 5 até o ponto 
6). O diagrama apresentado na Figura 2.2 representa apenas a existência de um separador. 
Contudo, a separação em mais de um estágio, fazendo uso de separadores posicionados em série 
e operando sob diferentes combinações de pressão e de temperatura, permite o fracionamento 
do extrato. O objetivo nessa configuração é induzir a precipitação seletiva de diferentes famílias 
de compostos com base em suas distintas condições de saturação em CO2 (Reverchon e De 
Marco, 2006). Logicamente, a operação dos separadores depende da composição do extrato e 
das diferentes frações desejadas.  
O CO2 em sua fase gasosa, formado após a expansão, é condensado pela redução 
da temperatura (trajetória do ponto 6 até o ponto 1) no condensador e lançado no tanque de 
solvente (tanque-pulmão) para então completar o seu reciclo (em unidades de escala 
laboratorial/piloto o CO2 é frequentemente liberado para a atmosfera). Em geral, o tanque-
pulmão opera com CO2 saturado e seu dimensionamento e operação é de suma importância para 
o fornecimento de solvente líquido durante o reciclo. Sabe-se que pequena parte do CO2 que 
percorre a planta até os separadores permanece dissolvido no extrato (varia de acordo com a 
condição de saturação nos separadores). Por isso, certa quantidade pré-estabelecida de CO2 
puro é continuamente adicionada ao tanque-pulmão para manter o nível de CO2 líquido 
necessário para a operação da unidade.  
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2.2.1 Os parâmetros de processo em SFE 
Diversos parâmetros estão envolvidos no processo SFE e já foram intensamente 
abordados em inúmeros trabalhos (del Valle e Aguilera, 1999, Zabot et al., 2012, Brunner, 
1994, Sovová e Roumiana, 2011). Eles influenciam na termodinâmica do equilíbrio entre o 
solvente e os solutos e na transferência de massa no leito (Sovová e Roumiana, 2011). O 
entendimento dos efeitos e das conexões entre eles é de grande importância no desenvolvimento 
e implantação da tecnologia.  
O primeiro requisito para uma extração eficiente é garantir uma solubilidade 
suficiente dos solutos no solvente supercrítico, o que depende fortemente da temperatura e da 
pressão. A solubilidade termodinâmica dos solutos em scCO2 pode ser obtida através de 
experimentos de equilíbrio de fases (Akgün et al., 1999, Corazza et al., 2003, Fornari et al., 
1990, Souza et al., 2004), de equações de estado ou por meio de equações empíricas (Méndez-
Santiago e Teja, 1999, del Valle et al., 2012). Contudo, a solubilidade alcançada durante o 
processo raramente se assemelha à solubilidade real dos solutos em scCO2 (del Valle e Urrego, 
2012). Isso se deve ao fato de que os solutos interagem fortemente entre si, com o solvente e 
com a estrutura celulósica (Rodrigues et al., 2002, del Valle e Urrego, 2012). Del Valle e Urrego 
(2012), por exemplo, com base em dados da literatura, reportaram valores para a razão entre a 
solubilidade aparente do processo (Cfo) e a solubilidade termodinâmica (Csat) para vários solutos 
de substratos vegetais. Os valores de Cfo foram, na quase totalidade dos sistemas estudados, 
menores do que os valores Csat correspondentes. Contudo, um resultado contrário foi obtido 
para a bixina em sementes de urucum. O valor Cfo reportado foi superior ao valor Csat da bixina 
em scCO2 nas mesmas condições de pressão e temperatura. O aumento da solubilidade da 
bixina no solvente durante o processo foi explicado por um efeito de co-solvente exercido pelo 
óleo presente na semente (del Valle e Urrego, 2012). Vale ressaltar que o conhecimento da 
saturação dos solutos no solvente se torna mais importante durante a etapa de separação, onde 
o sistema se apresenta menos complexo do que durante a extração. 
Uma forma simples e prática de determinar as melhores combinações de 
temperatura e pressão para o processo SFE é através da construção de Isotermas de Rendimento 
Global (Global Yield Isotherms - GYI’s). O rendimento global de uma extração pode ser 
definido como a máxima quantidade de material solúvel que pode ser extraída de uma 
determinada matriz sólida em uma dada combinação de temperatura e pressão (Meireles, 2003). 
É expresso pela razão entre a massa de material solúvel extraído pela massa de substrato e pode 
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ser obtido pela extração exaustiva em uma unidade SFE (S/F  ∞). O rendimento global, 
quando corretamente medido, deve ser dependente apenas da temperatura e da pressão de 
extração, sendo uma propriedade intensiva que pode ser encarada como um indicativo da 
solubilidade de solutos em fluidos supercríticos (Meireles, 2008). Contudo, a quantidade 
adequada de solvente, ou a relação massa de solvente por massa de substrato seco (S/F), a ser 
utilizada nos ensaios de GYI’s não é fixa, podendo variar de acordo com as características da 
matéria-prima e do leito. Segundo Meireles (2008) valores de S/F superiores a 15 são 
suficientes para serem utilizados na seleção da pressão e da temperatura do processo. 
Na Figura 2.4 são mostradas duas isotermas de rendimento global para Artemisia 
annua (Quispe-Condori, 2005). Para pressões inferiores a 25 MPa a solubilidade do soluto é 
governada pela densidade do solvente, que diminui consideravelmente com o aumento da 
temperatura. Por outro lado, próximo a 25 MPa ocorre uma inversão das isotermas, e para 
pressões superiores a esta, a solubilidade aumenta com a temperatura, devido ao aumento da 
pressão de vapor do soluto e ao menor efeito da diminuição da densidade do solvente. As GYI’s 
podem também ser construídas com base no rendimento de um composto ou de um grupo de 
compostos de interesse. 
 
 
Figura 2.4. Isotermas de rendimento global de SFE de Artemisia annua (Quispe-Condori, 
2005). 
As demais variáveis envolvidas no processo SFE são a vazão de solvente, o volume 
e a geometria (relação altura/diâmetro) do extrator, o diâmetro médio das partículas e a 
porosidade do leito. Todas essas variáveis determinam a taxa de extração dos compostos e o 
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tempo final de processo. Zabot et al. (2012) realizaram uma consistente revisão da influência 
dos parâmetros de processo envolvidos em SFE. A vazão de solvente é um parâmetro relevante 
se o processo é controlado pela resistência à transferência de massa na fase fluida. Nesse caso, 
a taxa de alimentação do solvente na coluna de extração determina a taxa de extração 
(Reverchon e De Marco, 2006). Por outro lado, em processos controlados pela resistência à 
transferência de massa na fase sólida, o tamanho e a estrutura das partículas são fatores 
importantes. Partículas menores diminuem o caminho de difusão do solvente no interior da 
matriz sólida. Por outro lado, partículas muito pequenas podem gerar problemas de 
compactação e de formação de caminhos preferenciais no leito, desfavorecendo o contato entre 
soluto e solvente. Os efeitos dessas variáveis se tornam mais evidentes quando escalas maiores 
de processo são avaliadas. 
A influência dessas variáveis no processo SFE é mais facilmente visualizada através 
da cinética de extração (ou Curva global de extração / overall extraction curve – OEC) (Figura 
2.5 e 2.6). Uma OEC é obtida considerando a quantidade extraída (massa de extrato ou 
rendimento) em função do tempo ou da massa de solvente, mantendo a vazão de solvente 
constante. Uma OEC típica pode ser descrita por três etapas (Brunner, 1994, Meireles, 2008) 
que são descritas a seguir e estão esquematizadas na Figura 2.5: 
- Período de taxa de extração constante (constant extraction rate period - CER): 
caracterizado pela extração do soluto contido na superfície das partículas da matriz sólida ou 
em células que foram rompidas durante a etapa de pré-processamento (trituração). Neste 
período, a transferência de massa é controlada pela convecção e pelo equilíbrio entre as fases 
solvente e sólida. 
- Período de taxa de extração decrescente (falling extraction rate period - FER): No 
período FER, uma considerável porção das partículas sólidas não está mais recoberta de soluto. 
Assim, a taxa de transferência de massa diminui em função da queda na área de transferência 
de massa efetiva, assim como do aumento da influência do processo difusional (Meireles, 
2008). Neste momento, fenômenos como a interação do soluto de interesse com a matriz sólida 
e os demais compostos presentes são importantes e influenciam na eficiência do processo. 
- Período de taxa controlada pela difusão (diffurion controlled rate period - DC): 
No período DC os solutos na superfície das partículas já foram totalmente removidos e o 
processo é controlado apenas pela difusão no interior das partículas. 
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O efeito dos parâmetros de processo mencionados no comportamento da OEC pode 
ser avaliado através de parâmetros cinéticos obtidos por diferentes metodologias. Uma das 
formas mais simples é através do método spline (Rodrigues et al., 2002). Este método consiste 
no ajuste de duas ou três retas aos dados experimentais fazendo uso de conceitos estatísticos de 
regressão (Freud e Little, 1995). A escolha entre duas ou três retas é definida pelo 
comportamento da OEC. 
 
 
Figura 2.5. OEC de SFE com os três períodos característicos: taxa de extração constante 
(CER), taxa de extração decrescente (FER) e taxa controlada pela difusão (DC). 
O comportamento da curva de extração depende dos parâmetros de processo e de 
todos os fenômenos que ocorrem durante a extração no leito. Quando a resistência à 
transferência de massa é localizada principalmente na fase fluida, os três períodos de extração 
não ficam claramente definidos. Neste caso, um ajuste com duas retas pode ser mais indicado 
(Prado, 2010). Por outro lado, quando existem resistências em ambas as fases, o curso da 
extração segue uma função exponencial (Brunner, 2005) e nesse caso um spline com três linhas 
retas deve descrever melhor os dados experimentais. 
Na Figura 2.6 é apresentada uma curva de extração de óleo de cravo da índia 
ajustada para duas retas pelo método spline (Rodrigues, 2001). A primeira reta é a mais 
importante, pois determina o período CER de extração, onde entre 50 a 90% dos compostos são 
extraídos (Pereira e Meireles, 2010a), e dela são obtidos os parâmetros cinéticos. A sua 
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inclinação representa a taxa de transferência de massa do processo nessa etapa (MCER). O ponto 
de interseção entre as duas primeiras linhas determina o tempo de duração do período CER 
(tCER), bem como o rendimento (RCER) e a razão mássica do soluto na fase fluída na saída da 
coluna de extração (YCER). A razão YCER é obtida dividindo MCER pela vazão média do solvente 
(QCER) (Rodrigues et al., 2002). De modo geral, o final do período CER representa o tempo 
ideal de extração, pois a partir desse ponto o custo específico do processo (US$/kg de extrato) 




Figura 2.6. Spline com duas retas da extração de óleo de cravo-da-índia. Adaptada de 
Rodrigues (2001). 
 
2.2.2 Influência da geometria do leito e do aumento de escala 
Após a otimização das condições operacionais de um processo SFE em escalas 
laboratoriais, a próxima etapa pode ser a implantação do processo em escala industrial. Para tal, 
estudos de critérios de aumento de escala são importantes para predizer o comportamento do 
processo SFE em escalas industriais (Prado et al., 2011) e reproduzir as cinéticas de extração 
obtidas em escalas menores. Contudo, a relação entre a taxa de extração e as condições de 
extração é muito complexa, principalmente à medida em que se aumenta a escala do processo. 
Dessa forma, deve-se ter cuidado na aplicação de critérios simples de aumento de escala (del 
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Valle et al., 2004) pois, em escalas industriais, algumas situações podem ser encontradas, como 
aglomeração de material, aumento na queda de pressão, empacotamento desuniforme, formação 
de caminho preferencial no leito e dificuldade maior de manutenção de uma vazão de solvente 
homogênea dentro do leito com o aumento do diâmetro do extrator (Pronyk e Mazza, 2009). 
Mais além, em extratores altos (alta razão comprimento por diâmetro) pode ocorrer 
dispersão axial e em extratores com diâmetros maiores pode haver extração heterogênea 
proveniente de efeitos radiais dentro do extrator (del Valle et al., 2004, Brunner, 1994). Estes 
últimos podem apresentar gradiente de temperatura, principalmente em temperaturas de 
extração mais elevadas e, consequentemente, variações nas condições de saturação do sistema 
e de viscosidade do solvente. 
A relação entre o diâmetro médio das partículas (dp) e a geometria do leito também 
é importante. Laurent et al. (2001) reportaram que para a descafeinação de grãos de café com 
diâmetro de cerca de 7 mm pode ser utilizada uma razão alta entre a altura (HB) e o diâmetro 
(DB) do extrator (aproximadamente 9). Por outro lado, para partículas menores, que 
normalmente apresentam-se entre 0,4 e 0,8 mm de diâmetro, a razão HB/DB deve ser 
necessariamente menor, podendo variar entre 3 e 6. A combinação entre extratores de razão 
HB/DB alta e partículas com diâmetro pequeno podem resultar em compactação do leito e 
formação de caminhos preferencias, reduzindo a eficiência do processo de extração (Zabot et 
al., 2013, Laurent et al., 2001). Zabot et al. (2013), estudando a extração de óleo de cravo-da-
índia, observaram esse efeito. Para partículas de cravo com dp igual a 0,76 mm melhores 
resultados de extração foram obtidos em extrator (de 1 L) com razão HB/DB igual a 2,7 em 
comparação com outro de razão igual a 7,1. Uma série de imagens das fatias que formavam os 
leitos mostraram desuniformidade na coloração do mesmo após a extração, principalmente no 
sentido radial do extrator de HB/DB igual a 7,1. Essa diferença de coloração foi atribuída à 
diferença de concentração do óleo residual no leito. 
A geometria do leito afeta não somente o rendimento da extração, mas também a 
composição do extrato. Moraes et al. (2014) reportaram diferenças significativas na 
concentração de eugenol, acetato de eugenila, β-cariofileno e α-humuleno (compostos 
majoritário) em extrato de cravo-da-índia obtido em duas diferentes geometrias de leito (HB/DB 
2,7 e 7,1). Os autores conectaram as diferenças na concentração às propriedades de transportes 
envolvidas no processo e, em especial, à taxa de transferência de calor. Diferentes geometrias 
resultam em diferentes distribuições de temperatura ao longo das direções radial e axial do 
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extrator. A distribuição não isotérmica da temperatura no leito pode levar a variações nas 
condições de saturação do sistema e de viscosidade do solvente (del Valle et al., 2004, Pronyk 
e Mazza, 2009). Esse efeito tem que ser levado em conta principalmente quando extratores de 
diâmetros maiores são propostos e quando a temperatura de extração é mais elevada. 
Quando se trata da geometria do leito no aumento de escala outro ponto importante 
é o custo de aquisição dos equipamentos. Segundo Laurent et al. (2001), o custo dos extratores 
não depende apenas do seu volume, mas principalmente do seu diâmetro, devendo sempre que 
possível serem utilizados extratores mais finos. Meireles (2003), por exemplo, reportou que do 
ponto de vista econômico a razão HB/DB deve variar entre 5 e 7. 
Dessa forma, a influência da geometria do leito precisa ser considerada quando o 
aumento de escala de um processo SFE é proposto, bem como a dispersão do solvente, o 
empacotamento do leito e a transferência de calor da parede para o centro do extrator. 
 
2.2.3 Efeito do gradiente de temperatura 
Em processos de SFE a temperatura é um parâmetro de processo essencial. Ela afeta 
as variáveis envolvidas no equilíbrio de fases entre solvente e soluto, como densidade do 
solvente e pressão de vapor do soluto. Além disso, a temperatura influencia nas propriedades 
de transporte atuantes no leito, como viscosidade do solvente e difusividade do soluto na fase 
supercrítica (Brunner, 1994).  
No que tange os trabalhos em SFE, tanto de otimização de parâmetros de equilíbrio 
quanto de modelagem da cinética, a temperatura é quase sempre tratada como uma variável 
com valor constante e homogênea durante todo o processo. Contudo, o controle da temperatura 
é um trabalho difícil, que depende, por exemplo, do pré-aquecimento da corrente de solvente, 
do volume e da geometria do extrator e da forma e eficiência com que o extrator é aquecido. 
Assim, com o aumento de escala a formação de gradiente de temperatura no leito durante a 
extração se torna inevitável, podendo afetar de diferentes formas a fluidodinâmica e o equilíbrio 
de fases do processo (Brunner, 1994, del Valle et al., 2004, Pronyk e Mazza, 2009). Esses 
fenômenos irão refletir na eficiência global da extração e na composição do extrato. 
O conhecimento da distribuição de temperatura no leito e da sua influência no 
processo SFE pode contribuir para o entendimento e a validação de estudos de extração em 
diferentes geometrias de leito e em diferentes escalas. Contudo, as informações acerca da 
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determinação do perfil de temperatura durante uma extração são escassas na literatura. Esse 
cenário motivou para que este fosse um dos temas do presente trabalho. 
 
2.3 CUSTO DE MANUFATURA DOS EXTRATOS SFE 
No contexto econômico, a SFE ainda enfrenta barreiras de implantação por muitos 
investidores, que a consideram uma tecnologia que requer um alto custo de investimento 
comparado com os equipamentos tradicionais que operam à baixa pressão (Perrut, 2000). 
Contudo, estudos têm mostrado que o extrato obtido por SFE pode ser viável economicamente, 
especialmente quando a produção em grandes escalas é considerada (Prado et al., 2012, Pereira 
e Meireles, 2007). Prado et al. (2012), por exemplo, reportaram que dependendo do preço de 
venda do extrato de semente de uva, o processo SFE pode se tornar viável já a partir de unidades 
equipadas com dois extratores de 0,05 m³ de capacidade. Nesse sentido, é importante que um 
estudo técnico em SFE seja acompanhado por uma análise econômica visando transferir essa 
tecnologia para a indústria. 
Rosa e Meireles (2005) desenvolveram uma metodologia rápida e simplificada, 
baseada em um método descrito por Turton et al. (1998), para determinar o custo de manufatura 
(COM) de extratos de SFE. O custo total do processo pode ser dividido em cinco custos parciais: 
investimento, matéria-prima, operacional, tratamento de resíduos e utilidades (Rosa e Meireles, 
2005). Essa metodologia vem sendo utilizada satisfatoriamente em diversos trabalhos na 
estimativa do custo de manufatura em sistemas SFE utilizando o simulador SuperPro 
Designer® (Prado et al., 2010, Pereira e Meireles, 2010b, Prado et al., 2009, Veggi, 2013). Na 
Figura 2.7 é apresentado um modelo elaborado para o processo SFE operando com dois 









Figura 2.7. Modelo do processo SFE elaborado no SuperPro Designer. 
 
2.4 MATÉRIA-PRIMA: CÚRCUMA (Curcuma longa) 
 
Figura 2.8. Cúrcuma ou turmérico (Curcuma longa). 
A cúrcuma (Curcuma longa) ou turmérico (nome utilizado comercialmente) é uma 
planta herbácea, perene e tuberosa, pertencente à família do gengibre, Zingiberaceae. A planta 
é provavelmente nativa do sudeste da Ásia, onde muitas espécies relacionadas ao gênero 
Curcuma ocorrem de modo selvagem (Ravindran, 2007). Cerca de 133 espécies de Curcuma já 
foram identificadas no mundo, segundo Prasad e Aggarwal (2011). A espécie mais estudada é 
Capítulo 2 – Revisão Bibliográfica                                                                                         50 
 
 
a Curcuma longa, sendo também a mais importante comercialmente (Babu et al., 2007). No 
Brasil, a cúrcuma é conhecida como açafrão-da-terra ou açafrão-da-Índia. 
A cúrcuma é cultivada mais extensivamente na Índia, seguido por Bangladesh, 
China, Tailândia, Camboja, Malásia, Indonésia e Filipinas. Em uma escala menor, a cultura é 
também explorada em regiões mais tropicais da África, das Ilhas do Oceano Pacífico e da 
América, inclusive no Brasil (Ravindran, 2007). A Índia é o maior produtor, consumidor e 
exportador de cúrcuma e reúne ainda o maior número de pesquisas sobre a cultura, devido a sua 
importância econômica. O país representa 82% da produção mundial e 45% das exportações 
(Valsala e Peter, 2007). Esse panorama se deve à importância da cúrcuma na culinária e na 
medicina tradicional do país. Na culinária o seu rizoma seco e moído (turmérico) é utilizado 
como corante natural em condimentos, como o curry, e em massas para aumentar a conservação 
e melhorar as características sensoriais (sabor, aroma e aparência) (Jayaprakasha et al., 2005, 
Chempakam e Parthasarathy, 2008). Essa característica conduziu para que atualmente a 
cúrcuma esteja difundido ao redor do mundo, sendo utilizada pelas indústrias de alimentos em 
vários produtos, como margarinas, queijos e temperos (Premavalli, 2007). 
Na medicina tradicional dos países do sudeste Asiático, a cúrcuma é usada, há muito 
tempo, como anti-inflamatório para tratar doenças do trato digestivo e hepáticas, e para o 
tratamento de doenças de pele e cicatrização de feridas (Chempakam e Parthasarathy, 2008). 
Mais além, na literatura científica, a potencialidade dos seus compostos para a medicina tem 
sido amplamente reportada nas últimas décadas (Araujo e Leon, 2001, Chattopadhyay et al., 
2004, Jayaprakasha et al., 2005, Sarker e Nahar, 2007). Seus compostos foram isolados e têm 
sido aplicados em diversos testes laboratoriais e clínicos.  
 
2.4.1 Fitoquímica da cúrcuma, atividade biológica e extração 
Pelo menos 235 compostos fitoquímicos foram identificados a partir de espécies de 
Curcuma, principalmente compostos fenólicos e terpenóides (Li et al., 2011, Nahar e Sarker, 
2007). Em se tratando do rizoma da cúrcuma, esses compostos podem ser agrupados em duas 
frações com características de extração diferentes e com interesse industrial: a oleorresina 
(fração não volátil) e o óleo volátil. A oleorresina reúne os curcuminóides, compostos fenólicos 
responsáveis pela coloração amarela apresentada pelo rizoma e pela atividade antioxidante 
natural do extrato de cúrcuma (Jayaprakasha et al., 2005). A curcumina e seus dois compostos 
desmetoxilados, desmetoxi-curcumina e bis-desmetoxi-curcumina, são os compostos 
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majoritários encontrados na oleorresina (Figura 2.9). Além de ser um potente antioxidante, a 
curcumina exibe ainda atividades anticâncer, antibacteriana e antiviral, e devido a essas 
características ela representa a maior parte dos trabalhos envolvendo os compostos da cúrcuma 
(de Paz-Campos et al., 2014, Kasdagly et al., 2014, Sun et al., 2014, Tovsen et al., 2014). 
A fração de óleo volátil é responsável pelo aroma característico da cúrcuma e 
representa de 5,0 a 6,0% da matéria seca (Chempakam e Parthasarathy, 2008). Sesquiterpenos 
são as principais substâncias encontradas, principalmente ar(aromatic)-turmerona, α-turmerona 
e β-turmerona, representando até 80% do óleo (Carvalho et al., 2015). Contudo, a composição 
do óleo volátil e o conteúdo de cada composto podem variar consideravelmente com a espécie, 
a localização geográfica e com o cultivo da planta (Li et al., 2011), além da forma de extração. 
Assim, outros compostos podem aparecer de forma expressiva no extrato, como curdiona, ar-
curcumeno, zingibereno e sesquifelandreno, (Jayaprakasha et al., 2005, Chempakam e 
Parthasarathy, 2008, Li et al., 2011) (Figura 2.9). 
 
  
Figura 2.9. Estrutura química dos principais compostos presentes na oleorresina [(a) 
curcumina, (b) desmetoxi-curcumina e (c) bis-desmetoxi-curcumina] e no óleo volátil de 
cúrcuma [(1) ar-turmerona, (2) α-turmerona, (3) β-turmerona, (4) zingibereno, (5) curdione, 
(6) sesquifelandreno]. Adaptada de Jayaprakasha et al. (2005). 
A química do óleo volátil de cúrcuma recebeu pouca atenção em tempos passados, 
e a sua extração era muitas vezes realizada concomitantemente com a oleorresina. No entanto, 
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nos últimos anos vários pesquisadores começaram a se interessar pela bioatividade de seus 
compostos e já indicaram inúmeras funcionalidades, como propriedades de repelente a insetos 
(Champakaew et al., 2007), antifúngico (Singh et al., 2011, Sharma et al., 2011, Sahoo et al., 
2011), bactericida (Kamazeri et al., 2012, Naz et al., 2011, Lee et al., 2011), anticarcinogênico 
(Zeng et al., 2012), anti-angiogênico (Chen et al., 2011), anti-inflamatório (Liju et al., 2011), 
anti-hiperlipidêmico (Ling et al., 2012), anti-artrite (Funk et al., 2010), entre outras. 
Na extração de óleo volátil de matrizes vegetais as tecnologias mais utilizadas são 
ainda as técnicas convencionais de hidrodestilação (em escala laboratorial) e de destilação a 
vapor (em escala industrial), devido à simplicidade e produtividade das mesmas (Manzan et al., 
2003). Contudo, estas técnicas possuem algumas desvantagens associadas à temperatura alta na 
qual o processo ocorre, como degradação térmica, hidrólise e solubilização em água de alguns 
compostos, podendo alterar a composição e a qualidade de muitos óleos essenciais extraídos 
(Reverchon e De Marco, 2006). 
Como principal alternativa às técnicas convencionais, vem se estabelecendo a 
utilização da tecnologia SFE. Seu princípio e suas vantagens foram apresentas nas Seções 2.1 
e 2.2 desta Revisão. Nas últimas duas décadas diversos trabalhos envolvidos na extração e no 
fracionamento de óleo volátil de diversas matrizes vegetais usando SFE foram desenvolvidos 
(Akanda et al., 2012, Palavra et al., 2011a, del Valle et al., 2011, Uquiche et al., 2012, Zhang 
et al., 2012). A qualidade do extrato produzido por SFE apresenta grande potencial de serem 
absorvidos pelas indústrias farmacêuticas e de costméticos, para a geração de produtos de alto 
valor agregado (Pereira e Meireles, 2010a). 
Para a cúrcuma, alguns trabalhos na literatura reportaram a otimização da extração 
do óleo usando scCO2 (Began et al., 2000, Chang et al., 2006) e scCO2 adicionado de cosolvente 
(Braga et al., 2003). Por exemplo, a extração do óleo usando SFE e a purificação do extrato em 
duas frações (frações ricas em ar-turmerona e α-β-turmerona) aplicando cromatografia sólido-
líquido foram avaliadas por Chang et al. (2006). Além disso, um trabalho mais recente 
determinou o equilíbrio de fases de um pseudocomponente denominado α-β-ar-turmerona e 
composto das três turmerones (α- turmerona, β- turmerona, and ar-turmerona) em scCO2 (Kao 
et al., 2007). 
No campo de utilização de compostos naturais no tratamento de doenças uma 
especial atenção tem sido dada ao composto ar-turmerona. A aplicação desse composto tem 
apresentado interessantes propriedades anti-inflamatórias (Park et al., 2012a, Park et al., 
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2012b), anti-proliferativa de células cancerígenas (Yue et al., 2010) e de inibição de agregação 
de plaquetas (Lee, 2006, Prakash et al., 2011). Poderosa ação inseticida e de repelente a insetos 
também tem sido reportada a esse composto (Tavares et al., 2013, Lee et al., 2001). 
Alguns produtos comerciais contendo extrato SFE de cúrcuma já podem ser 
encontrados em mercados da América do Norte, Europa e Ásia. Para citar alguns tem-se os 
produtos Turmeric Liquid Phytocaps da empresa Botanica/Vancouver/Canada, Turmeric Force 
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a b s t r a c t
Extracting volatile compounds using supercritical carbon dioxide (scCO2) is one of the most interesting
applications of supercritical technology because of the high solubility of these substances in CO2. Super-
critical carbon dioxide extraction (SFE) has been applied for obtaining extracts from several vegetable
matrices, including turmeric (Curcuma longa L.), due to its valuable volatile oil. However, a techno-
economic evaluation of turmeric oil and ar-turmerone extraction has not yet been performed. Therefore,
the effects of temperature, pressure and process time on the extract yield, relative ar-turmerone yield
and manufacturing cost were evaluated in this work. Turmeric rhizomes were ground, sieved and placed
in contact with scCO2 flowing at 8.4 × 10−3 kg/min in a laboratory scale SFE unit. Major compounds in
the extracts were identified and quantified by gas chromatography. The manufacturing cost (COM) of
the extracts was estimated using a model cost developed in the simulator SuperPro Designer 8.5®. Using
SFE led to high yields of extract and ar-turmerone. Fast extraction combined with relatively low solvent
consumption were observed. Yields of 6.4% and 1.02% of extract and ar-turmerone, respectively, were
obtained at 333 K and 25 MPa for a solvent mass to feed mass ratio of 1.31. For these conditions, the low-
est manufacturing cost (COM = US$ 178.8/kg extract) was estimated for a unit containing two 0.005-m3
extractors.
© 2015 Elsevier B.V. All rights reserved.
1. Introduction
Curcuma longa L. is an herbaceous, perennial and tuberous plant
that originated in Southeast Asia, but it is currently cultivated
in many regions of the planet [1]. Its dry rhizome (commercially
known as turmeric) is widely disseminated in cooking and in the
traditional medicine of India and China. In the traditional cooking of
these countries, it is added in various food preparations and condi-
ments (such as curry) to better preserve food items and improve
the sensory characteristics (flavor, aroma and appearance) [2].
In medicine, turmeric has been used for a long time as an anti-
inflammatory for treating disorders of the digestive tract and liver,
treating skin disorders and wound healing [3]. The characteristics
of turmeric as a natural additive have encouraged its use by the food
industry in various products such as margarine, cheese and season-
ings. Furthermore, pharmacological studies have been conducted
∗ Corresponding author. Tel.: +55 1932514033; fax: +55 1935214027.
E-mail addresses: maameireles@gmail.com, meireles@fea.unicamp.br
(M.A.A. Meireles).
hoping to take advantage of the potential of the bioactive com-
pounds present in the rhizome [4–6], also attracting the interest of
cosmetic and pharmaceutical industries in turmeric.
The volatile oil of turmeric comprises monoterpenic and
sesquiterpenic compounds, together with their oxygenated deriva-
tives [7]. Aromatic-turmerone (ar-turmerone) is one of the
sesquiterpenes of great interest due to its anti-inflammatory, anti-
oxidant, anti-microbial and anti-carcinogenic properties [8,9].
The traditional methods of volatile oil extraction, hydrodistilla-
tion (HD) at the laboratory scale and steam distillation (SD) at the
industrial scale, prevail as the most used methods. However, these
techniques can affect the oil quality (flavor and composition) due
to degradation of thermolabile compounds, occurrence of hydrol-
ysis reactions and hydrosolubilization of some compounds [10].
Aiming to increase the quality of extracts derived from vegetable
matrices, supercritical carbon dioxide extraction (SFE) has been
used as an alternative process with excellent results [11,12]. SFE
is a technique that uses an environmentally friendly solvent with
advantages such as high selectivity, low viscosity, high diffusivity
and high solvating power [13]. These features allow improved pro-
cess time and solvent consumption. Easy removal of the solvent and
http://dx.doi.org/10.1016/j.supflu.2015.03.020
0896-8446/© 2015 Elsevier B.V. All rights reserved.
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the use of moderate temperatures (between 308 and 333 K), which
allow the compounds to be extracted without thermal degradation,
positively differentiate SFE from other techniques.
In an economic context, SFE still faces barriers of implemen-
tation from many companies, which consider it a technology that
requires a high investment cost compared with traditional devices
that operate at low pressure [14]. However, studies have shown
that extracts obtained by SFE can be economically viable, especially
when production at larger scales is considered [15,16]. Prado et al.
[15], for example, found that depending on the selling price of grape
seed extract, the SFE process can become viable when using units
equipped with two 0.05-m3 extractors. In this sense, it is impor-
tant that a technical study of the SFE process be accompanied by
an economic analysis to transfer this technology to industry.
Some works in the literature have reported the optimization
of oil extraction from turmeric using scCO2 [17,18] and scCO2
plus cosolvent [19]. Oil extraction by SFE and extract purification
into two fractions (the ar-turmerone-rich and --turmerone-
rich fractions) by solid-liquid chromatography has been evaluated
by Chang et al. [18]. Furthermore, a more recent work studied
the phase equilibrium of a pseudo-compound named --ar-
turmerone and composed of three turmerones (-turmerone,
-turmerone, and ar-turmerone) in scCO2 [20]. However, to the
best of our knowledge, a techno-economic evaluation of turmeric
oil and ar-turmerone extractions has not yet been reported in
the literature. Therefore, the aim of this work was to evaluate
the effects of temperature, pressure and process time on the
extract yield, relative ar-turmerone yield and cost of manufactur-
ing.
The work reported here is part of an intensified process cur-
rently being developed in our research group, which consists of a
volatile oil extraction step by SFE and a subsequent turmeric oleo-
resin extraction step using pressurized liquids (PLE) [21]. Turmeric
oleoresin is rich in curcuminoids. These compounds are responsible
for the use of turmeric as a natural dye and present some biomedic-
inal properties [22]. Combining different extraction technologies in
an intensified process allows full utilization of the vegetable matrix
and leads to a higher yield and quality of the extracts.
2. Materials and methods
2.1. Raw material characterization and preparation
Turmeric rhizomes were obtained from the Oficina de Ervas
Farmácia de Manipulação Ltda (lot 065DM, Ribeirão Preto, Brazil).
The rhizomes were harvested in September 2012 and were stored
below freezing for 10 days. Later, they were dried in the dark,
stored in plastic bags and kept in a domestic freezer at 263 K
(Metalfrio, model DA420, São Paulo, Brazil). Before the assays, the
rhizomes were ground in a knife mill (Marconi, model MA340,
Piracicaba, Brazil) using a sieve with an opening of 1.5 mm. The
ground raw material was classified according to particle size using
a vibratory system (Bertel, model 1868, Caieiras, Brazil) assembled
with 8–100 mesh sieves (WS Tyler, Wheeling, USA). The particle
mean diameter (dp) was determined according to ASAE Standards
[23]. The moisture content of the raw material was determined
by the xylene distillation method [24]. The true density of the
particles (r) was determined by picnometry with helium gas
(Quantachrome Instruments, model Automatic Pycnometer Ultra-
pyc 1200e, Boynton Beach, USA) at the Analytical Center of the
Institute of Chemistry, University of Campinas (Campinas, Brazil).
The apparent density of the bed (a) was calculated by dividing
the sample mass loaded into the extraction cell by the cell inter-
nal volume. The total porosity of the bed (ε) was calculated as
ε = 1 − (a/r).
2.2. SFE procedures
A laboratory scale SFE unit (Fig. 1), named SFE-I [25] and
equipped with a 415-cm3 extraction cell (0.0314 m diameter and
0.46 m height) was used to perform the SFE assays to obtain the
global yield isotherms (GYIs) and overall extraction curves (OECs)
from turmeric. This unit can operate with CO2 with or without
cosolvent. The raw material sample was placed inside the extrac-
tion vessel with the aid of a nylon cell with approximately the same
diameter as the extractor vessel. The amount of dried turmeric used
in each assay (0.047 kg for the GYIs) occupied approximately 13.5%
of the total cell volume. To fill the extraction vessel completely,
the empty space of the vessel was filled with 8–10 mesh glass
beads and a solid Teflon column with a diameter approximately
equal to the extraction cell’s inner diameter. The temperature con-
trol was performed using a thermostatic bath (Marconi, model
159/300, Piracicaba, Brazil), and the pressure was maintained by
an air-driven pump (Maximator GmbH, model M111, Nordhausen,
Germany) and a back pressure regulator valve (Tescom Corpora-
tion, model 26-171, Elk River, USA). The extracting solvent was
carbon dioxide (99.9% purity, Gama Gases, São Bernardo do Campo,
Brazil). The expansion of the mixture (CO2 + extract) and the flow
rate was controlled by a micrometering valve (Parker Autoclave
Engineers, model 10VRMM2812, Erie, USA), and the separation of
the solvent occurred under ambient pressure.
The GYIs were obtained based on a full factorial design com-
posed of six levels of pressure (10, 15, 20, 25, 30 and 35 MPa) and
three levels of temperature (313, 323 and 333 K) and carried out in
duplicate. For these runs, based on previous assays, the mass flow-
rate was set in 8.6 g/min and the solvent (S) to dry feed (F) mass
ratio was maintained constant at 12.1.
The OECs were constructed using the selected extraction condi-
tions based on the GYI results (313 K—20 MPa, 333 K—20 MPa and
333 K—25 MPa). For these assays, the amount of dried turmeric
used was 0.076 kg; this occupied approximately 18.4% of the total
extractor cell volume. The mass flow-rate was set in 8.4 g/min. The
kinetic parameters were estimated from the spline model [26] with
2 straight lines using the Proc Reg and the Proc Nlin procedures
of SAS 9.2® [27]. The first line represents the constant extraction
rate period (CER), and the second and third lines represent the
falling and diffusion controlled periods, FER and DC, respectively.
The following kinetic parameters were obtained for the CER period,
using the procedure described by Meireles [28]: mass-transfer rate
(MCER), represented by the slope of the first line; length of the CER
period (tCER), corresponding to the interception of the first and sec-
ond lines; mass ratio of solute in the supercritical phase at the
column outlet (YCER), obtained by dividing MCER by the mean sol-
vent flow rate for the CER period; and yield relative to the CER
period (RCER). Moreover, the solvent (S) to dry feed (F) mass ratio,
relative to the CER period (S/FCER), was also calculated.
2.3. Chemical composition of the extracts
The turmeric extract compositions were determined in a gas
chromatograph with flame ionization (GC-FID) (Shimadzu, CG
15, Kyoto, Japan) equipped with a fused-silica capillary col-
umn DB-5 (J&W Scientific, 5% phenyl 95% dimethylpolysiloxane,
30 m × 0.25 mm i.d. × 0.25 m, Folsom, USA). The operating con-
ditions and analytical procedure were adapted from the work of
Braga et al. [19], in short as follows: dilution of samples in ethyl
acetate (Merck, analytical standard, Darmstadt, Germany) using an
approximate ratio of 5 mg of extract per cm3 of solvent; helium
(99.9% purity, White Martins, Campinas, Brazil) as carrier gas at a
flow rate of 1.4 cm3/min; split injection conducted with an injec-
tion volume of 1 L and split ratio of 1:30; injection temperature
of 513 K; initial column temperature of 393 K, then programmed
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Fig. 1. Flow diagram for the SFE-I unit. Adapted from Veggi et al. [25].
at 2 K/min to 453 K, then at 10 K/min to 503 K and held for 5 min;
detection temperature of 553 K.
The turmeric volatile compounds were identified by gas
chromatography–mass spectrometry (GC–MS) at the Analytical
Center of the Institute of Chemistry, University of Campinas
(Campinas, Brazil). The operational conditions used for compound
separations were identical to those previously described for GC-FID.
The obtained mass spectra were compared with the NIST 11 mass
spectral database [29] and spectral information from the litera-
ture [30,31]. The quantification of the three turmerone compounds
(ar-turmerone, -turmerone and -turmerone) was performed
using an ar-turmerone (Sigma-Aldrich, (S)-ar-turmerone analytical
standard, St. Louis, USA) standard calibration curve. The quantifica-
tion of - and -turmerone based on the ar-turmerone calibration
curve can be justified by the high similarity among these com-
pounds.
2.4. Process simulation: Technical and economic evaluation
2.4.1. Simulation model description
The commercial simulator SuperPro Designer® version 8.5
(Intelligen Inc., Scotch Plains, NJ, USA) was used in the tech-
nical and economic analysis of the process. In SFE from solid
substrates, the extraction process occurs naturally in batch
mode. That is, after the extraction in a particular column,
the solvent flow passing through it must be stopped to per-
form the steps of decompression, discharging of the depleted
material and recharging of the “new” material. However, it
is possible to simulate a continuous production process. For
example, in a plant with two extractors, while an extractor
is being reconditioned another presents itself in service. The
simulation model of the SFE process, with two extractors assembled
in parallel and operating in semi-continuous mode, was con-
structed based on the modification of the methodology developed
by Prado et al. [32] (Fig. 2).
With regard to the supercritical extraction (procedures P-6 and
P-7) step it is elaborated in the SuperPro modeling environment
by some unit operations (Table 1). The first two operations in P-
6 (Extractor E1) are initiated simultaneously and involve heating
(Heat E1) and pressurization (Pressurization E1) of the extractor.
The extraction operation begins at the end of Pressurization E1 and
is responsible by the solvent input and output of the extract + CO2
mixture. With the end of the extraction (Extraction E1) the solvent
supply is interrupted and starts the depressurizing (Depressur-
ization E1) step and release of CO2 to the atmosphere. This step
represents the main spent of solvent in a SFE plant equipped with
recycle [14]. Finally, with the column depressurized is possible
to perform the step of discharging of the residue (Discharging of
residue E1). Importantly, the turmeric charging operation was not
included as a feed stream in the model. The first extraction cycle
begins with the first column already loaded. The subsequent charg-
ing was considered occurring during the time interval between the
end of the residue discharge in one extractor and the end of extrac-
tion in the adjacent extractor. The operation Heat E2 in the Extractor
E2 (P-7) starts with the completion of the extraction in extractor E1
(operation Extraction E1). Consequently, the start of a new batch
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Fig. 2. Simulation flowsheet for the SFE process.
Table 1
Scheduling summary for base SFE simulation model.
Procedure Operation Process scheduling Remarks
P-1/MX-102 CO2 Mix STT = beginning of batch Buffer tank
SPT = 0
PST = time of batch
P-2/HX-101 CO2 Cooling STT = beginning of batch Cooling of CO2
PST = time of batch Final temperature = −5 ◦C
P-3/PM-101 CO2 Pump STT = beginning of batch Pressurization of CO2
PST = time of batch
P-4/EH-101 CO2 Heating STT = beginning of batch Pre-heating of CO2
PST = time of batch
P-6/R-101 Heat E1 STT = beginning of batch Heating and maintaining the
temperature in extractor E1PST = time of pressurization E1 plus
Extraction E1
Pressurization E1 STT = starts with Heat E1 Pressurization of the column
and static periodPST = 20 min
Extraction E1
(load and split)
STT = after Pressurization E1 ends Extraction process
PST = time of extraction
Depressurization E1 STT = after Extraction E1 ends Depressurizing of the
extraction column E1PST = 15 min
Discharging of residue E1 STT = after Depressurization E1 ends Discharge of residue from the
extractionPST = 10 min
P-7/R-102 Heat E2 STT = after Extraction E1 ends Heating and maintaining the
temperature in the extractor E2PST = time of pressurization E2 plus
Extraction E2
Pressurization E2 STT = starts with Heat E2 Pressurization of the column
and static periodPST = 20 min
Extraction E2
(load and split)
STT = after Pressurization E2 ends Extraction process
PST = time of extraction
Depressurization E2 STT = after Extraction E2 ends Depressurizing of the
extraction column E2PST = 15 min
Discharging of residue E2 STT = after Depressurization E2 ends Discharge of residue from the
extractionPST = 10 min
P-9/V-101 Separator S1 STT = beginning of batch First separator: separation
between extract and CO2
PST = time of batch T = 30 ◦C and P = 4 MPa
P-9b/V-102 Separator S2 STT = beginning of batch Second separator: release of
CO2 dissolved in the extract
PST = time of batch T = 25 ◦C and P = 0.1 MPa
Start time (STT), setup time (SPT), process time (PST) [33]. Time of batch is composed of the pressurization and extraction times in extractors E1 and E2. When the SPT is
omitted means that its value is equal to zero.
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Fig. 3. Operations Gantt Chart obtained at 313 K, 20 MPa and process time of 20 min.
in extractor E1 occurs at the end of the operation Extraction E2 in
extractor E2.
The model-system is still composed of a heat exchanger for cool-
ing of CO2 (P-2), a CO2 pump (P-3), a heat exchanger for heating of
CO2 (P-4) and two flash tanks (P-9 and P-9b). These devices are
essentially of continuous operation and the operating time is the
period of a batch (sum of the times of pressurization and extraction
in the extractors E1 and E2; Fig. 3). The scheduling summary and
the description of the operational procedures are presented in the
Operations Gantt Chart (Fig. 3) and in Table 1. In Table 1, the start
time (STT) is the time elapsing between the start of an operation
and a reference point in time, the setup time (SPT) is the amount of
time spent before each operation is carried in preparation for the
actual execution of the operation, and the process time (PST) is the
amount of time during which the actual processing is done [33].
When SPT is omitted means that its value is zero.
2.4.2. Economic evaluation
The manufacturing cost (COM) of the extracts was estimated by
the cost tool in the simulator SuperPro Designer®. This tool enables
an estimate of the capital and operating costs involved in a given
process [33]. A series of costs influences the COM and can be related
by the following equation:
COM = DMC + FMC + GE (1)
where COM is the cost of manufacture, DMC is the direct manufac-
turing costs (DMC), FMC is the fixed manufacturing costs, and GE
is the general expenses.
Direct costs represent operating expenses that vary with the rate
of production such as raw materials, supplies, utilities, operators
and other operating costs. Fixed costs are independent of variations
in the rate of production. They include taxes on the land, insurance
and depreciation of equipment, which are assumed even when the
plant is not in operation. General expenses represent expenses that
are necessary for running the business. Management costs, sales,
finance and research and development are included in this category
[34,35].
The economic data that fed the cost model are presented in
Table 2. A unit equipped with two 0.005-m3 extraction columns
(pilot scale) was used to study the details of COM variations with
process time. A scale-up simulation was evaluated for industrial
scale extractors with capacities of 0.05 m3 and 0.5 m3 using the
Table 2
Economic parameters used for COM estimation.
Industrial SFE unitsa Chinese market
2 extractors of 5 L US$ 95,000.00
2 extractors of 50 L US$ 380,000.00
2 extractors of 500 L US$ 1500,000.00
Depreciation rate 10%
Maintenance rate 6%
Labor (base rate) US$ 4.00/h
2 extractors of 0.005 m3b 1 operator
2 extractors of 0.05 m3b 2 operators
2 extractors of 0.5 m3b 3 operators
Raw materials
Turmeric (Curcuma longa L.)c US$ 8.51/kg
Pre-processing US$ 40.00/t
Carbon dioxidec US$ 2.65/kg
Utilities
Electricityd US$ 0.178/kW h
CaCl2 (refrigerant liquid)
e US$ 0.25/metric ton
Steame US$ 12.00/metric ton
a Veggi et al. [25].
b Prado et al. [32].
c Direct quotation.
d CPFL [36].
e SuperPro cost database.
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Table 3
Bed characterization and operational data of experiments.
GYIs OECs
Raw material characterization
Moisture (%) 13 ± 0.5 13 ± 0.5
dp (10
−4 m)a 6.75 ± 0.04 6.75 ± 0.04
r (kg/m3)b 1450 ± 10 1450 ± 10
Experimental data
F (kg)c 0.047 0.076
a (kg/m3)d 838 ± 21 838 ± 21
Porosity (ε) 0.42 ± 0.01 0.42 ± 0.01
Static period (min) 20 20
Extraction parameters
QCO2 (10
−3 kg/min)e 8.6 ± 0.2 8.4 ± 0.4
Results are presented as the mean ± standard deviation.
a Mean particle diameter (dp).
b True density of the particles (qr).
c Raw material mass (F), approximate value.
d Apparent density of the bed (qa).
e CO2 flow rate.
model system discussed previously. To obtain the yields at the pilot
and industrial scales, it was assumed that for a given process time,
the extraction behavior has the same performance as that obtained
experimentally in the laboratory scale unit when the solvent (S) to
dry feed (F) mass ratio (S/F) and operating parameters (tempera-
ture, pressure, density and porosity) are kept constant [25].
The annual operating time was considered as 7920 h per year,
which corresponds to 330 days per year of continuous 24 h per day
shifts [35]. Rates of 10% for depreciation and 6% for maintenance
of equipment and facilities were taken into account by the model.
In addition, the working capital related to the cost of 30 days of
operators, raw materials and utilities was included. The number of
operators needed to operate the extraction unit varies according to
the plant size (Table 2). The base salary for the operators was set
to US$ 4.00/h. Labor benefits and supervisory and administrative
costs were estimated by the simulator. The cost of raw material
included the acquisition costs of turmeric rhizomes and CO2. The
spending of CO2 was calculated by the sum of the CO2 lost during
the extraction vessel decompression step (estimated by the simu-
lator) and of the CO2 that remains dissolved in the extract after the
separation step (it was assumed as 2% of the CO2 present in the mix-
ture of CO2 and extract; based on the work of Takeuchi et al. [37]).
Furthermore, the pre-processing cost of the rhizomes must also be
considered by being added to the unit cost of the vegetable matrix.
The cost of utilities is due to the energy consumption involved in
the heat exchangers (cooling and heating) and the electricity con-
sumed during the process. The consumption of utilities in the whole
process was estimated by the energy balance of the simulator. The
cost of waste treatment was neglected entirely because the solid
waste generated in the SFE process was used as raw material for
the extraction of curcuminoids [21].
2.5. Statistical analyses
Analysis of variance (ANOVA) and Tukey’s test were carried out
using the commercial software Minitab® version 16. Tukey’s test
was performed at a 5% level of significance (p-value < 0.05).
3. Results and discussion
3.1. Raw material and bed characterization
The results of moisture content, particle mean diameter, real
particle density, porosity and apparent bed density, as well as
the extraction parameters used in all SFE assays, are presented in
Table 3.
Fig. 4. GC-FID chromatogram of turmeric extract obtained by SFE-CO2 (333 K,
25 MPa, and 8.6 × 10−3 kg/min).
3.2. Identification of turmeric compounds
In Fig. 4, a typical GC-FID chromatogram of turmeric extract
obtained by SFE is presented. Approximately 30 compounds
were detected in the extracts. The main compounds were (1)
ar-curcumene, (2) zingiberene, (3) -sesquiphellandrene, (4) ar-
turmerone, (5) -turmerone and (6) -turmerone (also known as
curlone [38]). Qin et al. [31] obtained a similar chromatographic
profile for C. longa Jianghuang extract obtained by pressurized liquid
extraction. The extracts obtained here contained high concentra-
tions of the three turmerones (ar-, - and -turmerone). Together,
these three compounds accounted for 75% of the extracts, on aver-
age. For ar-turmerone alone, the main bioactive compound of the
plant volatile oil, represented almost 20% of the extracts.
3.3. Global yield isotherms
Global yield and ar-turmerone yield isothermal curves are
presented in Figs. 5 and 6, respectively. The variation of the ar-
turmerone yield with pressure and temperature was similar to that
of global yield.
Fig. 5. Global yield isotherms of turmeric obtained by SFE-CO2
(Q = 8.6 × 10−3 kg/min; S/F = 12.1).
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Fig. 6. ar-Turmerone yield isotherms obtained by SFE-CO2 (Q = 8.6 × 10−3 kg/min;
S/F = 12.1).
For the pressure range studied (10–35 MPa), the isotherms pre-
sented cross one another in the region near 20 MPa. The inversion
pressure of the isotherms is the result of the phenomenon known
as retrograde condensation [39]. This phenomenon is character-
ized by high solubilities of the solutes at low temperatures before
the inversion point (pressure). Conversely, high solubilities are
observed at high temperatures when using pressures higher than
that at the inversion point [40]. At low pressures (here between
10 and approximately 20 MPa), small variations in the tempera-
ture and/or pressure had a strong influence on the solvent density
[41]. Increasing the temperature in the system led to decreased
solvent density and, consequently, a decrease in the solubility of
the compounds in the solvent. Furthermore, the solubility of the
compounds increased rapidly with a pressure change from 10 to
20 MPa. As observed in Figs. 5 and 6, for pressures larger than that of
the inversion point, the solvent density drop with the temperature
increase is not as important as at low pressures. The CO2 density
drop was overlapped by the vapor pressure increase of the solutes
[42]. This was true for the yields obtained at 333 K in comparison
with those obtained at 313 and 323 K. The similarities among the
isotherms shown in Figs. 5 and 6 indicate that the process condi-
tions did not greatly affect the composition of the extracts; this
relationship was also observed by Began et al. [17].
Analysis of variance (ANOVA) of the global yields (GYI assays)
showed significant differences at 5% probability (p-value < 0.001).
Then, Tukey’s test was applied at a 95% level of confidence (Table 4).
The highest extract yield of 6.9 kg extract/100 kg dry raw material
(%) was obtained at 333 K and 25 MPa. However, no significant dif-
ferences were observed among this yield and those in the range
of 6.1–6.9% (Table 4). Similar results were obtained for the rela-
tive yield of ar-turmerone; significant differences (p-value < 0.001)
were observed. Furthermore, no significant differences were noted
among the yields in the range of 0.93–1.14 kg ar-turmerone/100 kg
dry raw material (%) by the Tukey’s test (at a 5% level of sig-
nificance). A yield of 1.14% was the highest relative yield for
ar-turmerone, also obtained at 333 K and 25 MPa. At 333 K, the
global and ar-turmerone yields remained relatively constant from
20 to 35 MPa (Figs. 5 and 6). When the process was performed at
313 and 323 K, a drop in the solubility was observed at 30 MPa,
with even lower solubility at 35 MPa and 323 K. These results can be
explained by the thermodynamic equilibrium between the solvent
and the compounds of the turmeric oil.
The extract yields obtained in this study were higher than those
obtained by Chang et al. [18] and similar to those obtained by Kao
Table 4






10 3.8 ± 0.5*fg 0.7 ± 0.2h 0.4 ± 0.3h
15 5.4 ± 0.3bcde 5.2 ± 0.1cdef 4.4 ± 0.5efg
20 6.1 ± 0.0abcd 6.2 ± 0.2abcd 6.6 ± 0.6abc
25 6.3 ± 0.0abc 6.1 ± 0.3abcd 6.9 ± 0.1a
30 5.2 ± 0.4cdefg 4.7 ± 0.0defg 6.4 ± 0.4abc
35 6.4 ± 0.1abc 3.7 ± 0.5g 6.8 ± 0.0ab
ar-Turmerone yields
10 0.72 ± 0.09de 0.13 ± 0.04f 0.07 ± 0.06f
15 0.97 ± 0.02abc 0.96 ± 0.17abcd 0.82 ± 0.09cde
20 1.07 ± 0.01ab 1.07 ± 0.01ab 1.12 ± 0.01a
25 1.09 ± 0.01ab 1.05 ± 0.01abc 1.14 ± 0.01a
30 0.93 ± 0.07abcd 0.87 ± 0.00bcde 1.12 ± 0.04a
35 1.09 ± 0.01ab 0.66 ± 0.08e 1.13 ± 0.03a
* Results are presented as the mean ± standard deviation; a–h letters represent
significant difference at a 5% level of significance between the extraction conditions.
et al. [20] and Began et al. [17]. By using response–surface method-
ology (RSM), Chang et al. [18] found that values near 320 K and
26 MPa are adequate to extract the three turmerones with a purity
close to 71%. In a more recent work, using SFE, Kao et al. [20]
obtained an extraction yield of 6.98 wt.% at 313 K and 26 MPa; the
extract contained 67.7% turmerones (ar-, - and -turmerone). In
the work reported here, extracts containing up to 75% of the three
turmerones were obtained.
In agreement with the results reported here and those cited from
the literature, it seems clear that extraction conditions including
pressure in the range of 20–25 MPa and temperature in the range of
313–333 K are adequate to obtain turmeric extract and its bioactive
compound ar-turmerone.
3.4. Overall extraction curves
OECs for turmeric extracts were built in three conditions
(333 K—25 MPa, 333 K—20 MPa and 313 K—20 MPa) (Fig. 7). These
conditions were selected based on the results of the GYI assays. The
kinetic curves showed behavior typical for the extraction of volatile
oil that is easily accessible to the solvent [43–45]. In such cases, the
mechanism of mass transfer is controlled by convection that occurs
in the fluid film around the particles [28,46]. Consequently, an ini-
tial period with a constant extraction rate and a short transition
Fig. 7. Extraction curves for turmeric extract by SFE-CO2; (—) data fitted using SAS
9.2® .
Capítulo 3 – Obtenção de extrato de cúrcuma 73
P.I.N. Carvalho et al. / J. of Supercritical Fluids 105 (2015) 44–54
Table 5
Kinetic parameters estimated by the spline model (using SAS 9.2®).
Extraction condition tCER/60 (s)
A S/FCER (kg/kg)
B MCER × 106 (kg/s)C YCER × 102 (kg/kg)D RCER (% d.b.)E RT (%, d.b.)F
Based on global yield
333 K—25 MPa 6.7 ± 0.1b 0.9 ± 0.0b 11.0 ± 0.2a 7.9 ± 0.1a 6.7 ± 0.0a 7.7 ± 0.0a
333 K—20 MPa 9.6 ± 0.3b 1.1 ± 0.0b 7.2 ± 0.1b 5.9 ± 0.0b 6.7 ± 0.1ab 7.9 ± 0.1a
313 K—20 MPa 15.6 ± 1.3a 2.0 ± 0.1a 3.7 ± 0.1c 3.0 ± 0.1c 6.1 ± 0.2b 7.1 ± 0.0b
p-value 0.003 0.002 0.000 0.000 0.040 0.004
Based on ar-turmerone yield
333 K—25 MPa 6.48 ± 0.09b 0.83 ± 0.00b 1.76 ± 0.05a 1.26 ± 0.02a 1.04 ± 0.02a 1.09 ± 0.02a
333 K—20 MPa 8.0 ± 0.2ab 0.94 ± 0.02b 1.42 ± 0.02b 1.10 ± 0.01b 1.04 ± 0.02a 1.12 ± 0.02a
313 K—20 MPa 12 ±2 a 1.6 ± 0.2a 0.78 ± 0.05c 0.60 ± 0.06c 0.94 ± 0.03a 1.06 ± 0.01a
p-Value 0.024 0.015 0.001 0.001 0.048 0.110
Results are presented as the mean ± standard deviation. a–c Letters represent significant difference at a 5% level of significance between the data.
A Extraction time.
B Solvent (S) to feed (F) mass ratio (kg solvent/kg dry raw material).
C Extraction rate.
D Solute mass ratio in the supercritical phase at the extractor exit (kg solute/kg solvent).
E Extraction yield (%, dry basis). All values reflect the CER period.
F Experimental extraction yield after 3 h (%).
time for the diffusional extraction period are clearly evident. Due
to these characteristics, the experimental kinetic data were fitted
to the spline model with just two straight lines [28], and the kinetic
parameters are shown in Table 5.
The 333 K—25 MPa and 333 K—20 MPa conditions were equiv-
alent; no significant differences were observed between the
parameters S/FCER, tCER, RCER or RT by the Tukey’s test (at 5%
level of significance; the respective p-values are presented in
Table 5). However, comparing these conditions with the results at
313 K—20 MPa, significant differences are evident with respect to
S/FCER, tCER, and RT. At 313 K—20 MPa about 2.0 kg solvent/kg dry
raw material (S/FCER) would be necessary to reach similar yields
to those obtained at 333 K—25 MPa and 333 K—20 MPa at the end
of the CER period. At 333 K the extraction was more efficient.
Although temperature increase leads to decrease in the CO2 den-
sity, the higher temperature acts in increase in the vapor pressure
and diffusivity of the compounds, favoring the mass transfer and
contributing to raise the solute concentration in the supercritical
phase [42]. The mass ratio of extract to solvent in the supercriti-
cal phase at the extractor vessel outlet (YCER) was in the range of
10−2 kg extract/kg solvent, meaning, for example, that an S/FCER
value of only 1.1 was required to extract more than 80% of the
extractable compounds at 333 K and 20 MPa.
Extraction kinetics for ar-turmerone were also obtained (Fig. 8),
and the kinetic parameters are presented in Table 5. Similar results
Fig. 8. Extraction curves for ar-turmerone by SFE-CO2; (—) data fitted using SAS
9.2® .
to those discussed above were found. For the 333 K—25 MPa and
333 K—20 MPa conditions, the kinetic parameters of S/FCER, tCER,
RCER and RT did not present significant differences according to
Tukey’s test (at 5% level of significance; respective p-values are pre-
sented in Table 5). Conversely, a significant difference was observed
for S/FCER when comparing these two conditions with the results
at 313 K—20 MPa. Basically, lower rates of ar-turmerone extraction
were produced at 313 K and 20 MPa, leading to a need for higher
S/F ratios to obtain similar yields. In general, the easy access to the
solute by the solvent contributed to high yields associated with low
solvent consumption. According to the spline model, S/FCER ratios
of only 0.83 and 0.94 would be required to extract more than 90% of
the ar-turmerone contained in the raw material at 333 K—25 MPa
and 333 K—20 MPa, respectively.
Fig. 9 presents bed depletion curves for turmeric extract and
ar-turmerone. The depletion yield was calculated by dividing
the accumulated yield at each point by the accumulated yield
obtained after three hours of extraction (an exhaustive extraction;
S/F ratio equal to 23.5). Comparing the extract and ar-turmerone
curves for each condition, it is evident that the depletion of ar-
turmerone in the bed always occurred prior to the exhaustion
of the turmeric extract. This may be because under the condi-
tions (temperature–pressure) studied here, the ar-turmerone had a
greater solubility than the majority of the turmeric oil compounds.
Fig. 9. Depletion curves of global extract and ar-turmerone from turmeric.
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Fig. 10. Influence of extraction time (in terms of S/F) on the turmeric extract COM.
Thus, the extract is more pure in ar-turmerone early in the process
and becomes less pure as the extraction progresses.
3.5. Economic evaluation of the extraction process
3.5.1. COM and kinetic studies
The economic viability of the SFE process depends strongly on
the development of an efficient operating procedure and the choice
of process parameters that generate extraction conditions, both
technical and economic. The turmeric extract yield was considered
as the extraction yield by the simulation model because no signif-
icant change in the composition of the extract with respect to the
target compound ar-turmerone was observed. Specific manufac-
turing costs for different extraction times are presented in Fig. 10.
These curves are commonly used in the economic analysis of
the SFE process [35,46,47]. COM is higher when short periods of
extraction are used because small amounts are extracted and the
specific cost of raw materials acquisition is high. It is evident from
Fig. 11 that the acquisition cost of the vegetable matrix (CRM VM)
is almost entirely responsible for the COM at the beginning of
the process. For example, when S/F = 0.33, CRM VM represented
approximately 91% of the COM.
COM decreases with increasing extraction times up to a certain
value. The point of lowest COM is usually located near the end of
Fig. 11. Typical COM composition for the process performed at 333 K and 25 MPa.
CRM VM (cost for the plant matrix), CRM CO2 (cost to purchase CO2), COL (cost of
operators, labor benefits and supervision), FCI (costs arising from the acquisition
of the extraction unit, such as maintenance, depreciation, insurance and taxes) and
CUT (cost of utilities, such as electricity, steam and refrigerant liquid) [34].
the CER period [28], as observed by comparing Figs. 7 and 10. The
highest extraction rates are obtained during the CER period, and
approximately 50 to 90% of compounds are extracted [48]. Sup-
posedly, the higher the rate of extraction, the less time will be
required to reach the minimum COM and the lower this value will
be. The lowest COM was observed at 333 K, 25 MPa and S/F = 1.31,
with a value of US$ 178.8/kg of extract. For this condition, the
extraction yield was 6.4% (Fig. 7), representing approximately 83%
of the total extractable substances (Fig. 9). It is also worth noting
that during the CER period, the purity of ar-turmerone is higher,
as shown in Fig. 9. However, if the extraction time is long, COM
increases, because the diffusion-controlled period is reached and
minimal extract is available. Moreover, the specific costs of invest-
ment, operators and utilities increase [35], as observed in Fig. 11.
A great similarity in the COM profiles obtained under the con-
ditions of 333 K—25 MPa and 333 K—20 MPa were observed. The
minimum COM obtained at 333 K and 20 MPa was US$ 185.1/kg
extract, very close to that obtained at 333 K and 25 MPa (US$
178.8/kg extract). Conversely, a larger difference was observed at
313 K—20 MPa (Fig. 10). A minimum COM of US$ 217.3/kg extract
was obtained under this last condition, i.e., an increase of 21.5%.
The greater difference in utility costs (energy expenditure) when
working in more moderate conditions of temperature and pressure
(such as 313 K and 20 MPa, for example) was as expected. However,
these costs were as relevant to the COM as they were at 333 K and
25 MPa. At 333 K, 25 MPa and S/F equal to 1.31, CUT represented
only 0.45% of COM (Fig. 11).
Given the observed results, with respect to both ar-
turmerone and the extract, it seems that the 333 K—25 MPa
and 333 K—20 MPa conditions exhibit advantages in solubility,
mass transfer of the compounds and manufacturing cost in com-
parison to 313 K—20 MPa. Furthermore, for 333 K—25 MPa and
333 K—20 MPa, no significant differences were observed in terms
of S/FCER and RCER, and these conditions presented great poten-
tial for a rapid extraction process combined with high extract and
ar-turmerone yields. However, at 333 K—25 MPa, the COM was
cheaper by US$ 6.00/kg extract. Thus, 333 K and 25 MPa are suit-
able for obtaining turmeric extract and its bioactive compound
ar-turmerone.
3.5.2. Scale-up procedure
To analyze the behavior of COM at different production scales,
the COM value was estimated for units with two 0.05 and 0.5-
m3 extractors. The process conditions were set at 333 K, 25 MPa
and S/F equal to 1.31. COM decreased (Fig. 12) with an increase in
scale. Basically, this decrease was due to the reduction in specific
costs of operators, utilities and investment, while the specific costs
of raw materials (vegetable matrix and carbon dioxide) remained
constant. Logically, the impact of raw materials cost on COM
increased.
The scale-up from extractors of 0.005-m3 capacity to extractors
of 0.05 m3 led to the reduction of COM from 178.8 to US$ 164.4/kg
extract, a decrease of 8%. The consideration of units equipped with
extractors of even greater capacities could yield an even lower pro-
duction cost. However, it would be necessary to plan the production
of extracts from different plant matrices throughout the year to
meet the requirements of raw material supply and demand for the
final product. Prado et al. [15] found that depending on the selling
price of grape seed extract produced by SFE, the process can become
viable starting with units with two 0.05-m3 extractors. It is worth
mentioning that the COM obtained here was bit dependent on the
production scale, due mainly to the high impact of the raw material
cost. However, this dependence can be more significant in SFE of
others raw materials and in others type of processes. The COM val-
ues estimated for the turmeric extract in this study are within the
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Fig. 12. COM (US$/kg) of turmeric extract and the contribution of each cost com-
ponent at different scales (Conditions: 333 K, 25 MPa and S/F = 1.31).
range of production costs for the SFE extracts, which are strongly
dependent on the cost of raw material [49].
4. Conclusions
The turmeric rhizomes used in this study yielded an ar-
turmerone content of almost 20% in the extracts obtained by SFE
and a content of approximately 75% of the three turmerones (ar-
, - and -turmerone). Fast extraction, low solvent consumption
and relatively low manufacturing costs were observed. The high-
est yields of the turmeric extract and ar-turmerone and the lowest
manufacturing cost were obtained at 333 K and 25 MPa. Under
these conditions and with S/F = 1.31, the lowest COM (US$ 178.8/kg
extract) was obtained for a pilot scale unit with two 0.005-m3
extractors. The extraction yield was 6.4%, representing a recovery
of more than 83% of the extractable compounds. The ar-turmerone
yield was 1.02%, representing a recovery of approximately 94%. The
cost model developed in the simulator SuperPro proved to be useful
in the initial estimate of COM, assisting in the optimization of the
temperature, pressure and process time. The scale-up from extrac-
tors with 0.005-m3 capacity to extractors with 0.05-m3 capacity led
to a reduction of COM from 178.8 to US$ 164.4/kg extract, a decrease
of 8%. Finally, a temperature of 333 K and pressure of 25 MPa are
technically and economically suitable conditions for obtaining the
extract and its bioactive compound ar-turmerone by SFE.
Conflict of interest statement
The authors confirm that there are no conflicts of interest
regarding this paper.
Acknowledgements
P. I. N. Carvalho thanks FAPESP (2013/20758-5) for the Ph.D.
assistantship and CNPq (130754/2012-9) for the M.Sc. assis-
tantship. J. F. Osorio-Tobón thanks CAPES/DEA/PROEX for the PhD
assistantship, and M. A. A. Meireles thanks CNPq for the produc-
tivity grant (301301/2010-7). The authors are grateful to CNPq
(470916/2012-5) and FAPESP (2012/10685-8, 2013/04304-4) for
financial support.
References
[1] P. Ravindran, Turmeric—the golden spice of life, in: P.N. Ravindran, K.N. Babu,
K. Sivaraman (Eds.), Turmeric, CRC Press, Boca Raton, FL, USA, 2007, pp. 1–13.
[2] G.K. Jayaprakasha, L. Jagan Mohan Rao, K.K. Sakariah, Chemistry and biolog-
ical activities of C. longa, Trends in Food Science & Technology 16 (2005)
533–548.
[3] B. Chempakam, V.A. Parthasarathy, Turmeric, in: V.A. Parthasarathy, B.
Chempakam, T.J. Zachariah (Eds.), Chemistry of Spices, CAB International,
Wallingford, UK, 2008.
[4] S. Sarker, L. Nahar, Bioactivity of Turmeric, in: Turmeric, CRC Press, Boca Raton,
FL, USA, 2007, pp. 257–295.
[5] S.Y. Park, M.L. Jin, Y.H. Kim, Y. Kim, S.J. Lee, Anti-inflammatory effects of
aromatic-turmerone through blocking of NF-B, JNK, and p38 MAPK signaling
pathways in amyloid -stimulated microglia, International Immunopharma-
cology 14 (2012) 13–20.
[6] T.T. Dao, P.H. Nguyen, H.K. Won, E.H. Kim, J. Park, B.Y. Won, W.K. Oh, Cur-
cuminoids from Curcuma longa and their inhibitory activities on influenza A
neuraminidases, Food Chemistry 134 (2012) 21–28.
[7] S. Li, W. Yuan, D. Deng, P. Wang, P. Yang, B.B. Aggarwal, Chemical composi-
tion and product quality control of turmeric (Curcuma longa L.), Pharmaceutical
Crops 2 (2011) 28–54.
[8] S.Y. Park, Y.H. Kim, Y. Kim, S.J. Lee, Aromatic-turmerone’s anti-inflammatory
effects in microglial cells are mediated by protein kinase A and heme
oxygenase-1 signaling, Neurochemistry International 61 (2012) 767–777.
[9] S. Singh, B.S.S. Rajesh, K. Sahoo, E. Subudhi, S. Nayak, Chemical composition of
turmeric oil (Curcuma longa L. cv. Roma) and its antimicrobial activity against
eye infecting pathogens, J. Essential Oil Research 23 (2011) 11–18.
[10] J.P. Coelho, A.F. Cristino, P.G. Matos, A.P. Rauter, B.P. Nobre, R.L. Mendes, J.G.
Barroso, A. Mainar, J.S. Urieta, J.M.N.A. Fareleira, H. Sovová, A.F. Palavra, Extrac-
tion of volatile oil from aromatic plants with supercritical carbon dioxide:
experiments and modeling, Molecules 17 (2012) 10550–10573.
[11] E. Reverchon, I. De Marco, Essential oils extraction and fractionation using
supercritical fluids, in: Supercritical Fluid Extraction of Nutraceuticals and
Bioactive Compounds, CRC Press, Boca Raton, FL, USA, 2008, pp. 305–335.
[12] D.T. Santos, M.A.A. Meireles, Extraction of volatile oils by supercritical
fluid extraction: patent survey, Recent Patents on Engineering 5 (2011)
17–22.
[13] H. Sovová, P.S. Roumiana, Supercritical fluid extraction from vegetable materi-
als, in: Reviews in Chemical Engineering, 2011, pp. 79.
[14] M. Perrut, Supercritical fluid applications: industrial developments and
economic issues, Industrial & Engineering Chemistry Research 39 (2000)
4531–4535.
[15] J.M. Prado, I. Dalmolin, N.D.D. Carareto, R.C. Basso, A.J.A. Meirelles, J. Vladimir
Oliveira, E.A.C. Batista, M.A.A. Meireles, Supercritical fluid extraction of grape
seed: process scale-up, extract chemical composition and economic evaluation,
J. Food Engineering 109 (2012) 249–257.
[16] C.G. Pereira, M.A.A. Meireles, Economic analysis of rosemary, fennel and anise
essential oils obtained by supercritical fluid extraction, Flavour and Fragrance
J. 22 (2007) 407–413.
[17] G. Began, M. Goto, A. Kodama, T. Hirose, Response surfaces of total oil yield
of turmeric (Curcuma longa) in supercritical carbon dioxide, Food Research
International 33 (2000) 341–345.
[18] L.-H. Chang, T.-T. Jong, H.-S. Huang, Y.-F. Nien, C.-M.J. Chang, Supercritical car-
bon dioxide extraction of turmeric oil from Curcuma longa Linn and purification
of turmerones, Separation and Purification Technology 47 (2006) 119–125.
[19] M.E.M. Braga, P.F. Leal, J.E. Carvalho, M.A.A. Meireles, Comparison of yield,
composition, and antioxidant activity of turmeric (Curcuma longa L.) extracts
obtained using various techniques, J. Agricultural and Food Chemistry 51 (2003)
6604–6611.
[20] L. Kao, C.R. Chen, C.M.J. Chang, Supercritical CO2 extraction of turmerones from
turmeric and high-pressure phase equilibrium of CO2 + turmerones, J. Super-
critical Fluids 43 (2007) 276–282.
[21] J.F. Osorio-Tobón, P.I.N. Carvalho, M.A. Rostagno, A.J. Petenate, M.A.A. Meireles,
Extraction of curcuminoids from turmeric (Curcuma longa L.) using pressurized
liquids: process optimization and economic evaluation, J. Supercritical Fluids;
2015 (submitted for publication).
[22] O.B. Villaflores, Y.-J. Chen, C.-P. Chen, J.-M. Yeh, T.-Y. Wu, Curcuminoids and
resveratrol as anti-Alzheimer agents, Taiwanese J. Obstetrics and Gynecology
51 (2012) 515–525.
[23] ASAE, Method of Determining and Expressing Fineness of Feed Materials by
Sieving, American Society of Agricultural Engineers, 1998, pp. 447–550.
[24] M.B. Jacobs, Determination of moisture, in: The Chemical Analysis of Foods
and Products, Robert E. Krieger Publishing Co. Inc, New York, NY, 1973,
pp. 22–23.
[25] P.C. Veggi, R.N. Cavalcanti, M.A.A. Meireles, Production of phenolic-rich extracts
from Brazilian plants using supercritical and subcritical fluid extraction: exper-
imental data and economic evaluation, J. Food Engineering 131 (2014) 96–109.
[26] R.J. Freud, R.C. Little, SAS System for Regression SAS Series in Statistical Appli-
cations, SAS Institute, Cary, NC, 1995, pp. 211.
[27] V.M. Rodrigues, E.M.B.D. Sousa, A.R. Monteiro, O. Chiavone-Filho, M.O.M.
Marques, M.A.A. Meireles, Determination of the solubility of extracts from veg-
etable raw material in pressurized CO2: a pseudo-ternary mixture formed by
cellulosic structure + solute + solvent, J. Supercritical Fluids 22 (2002) 21–36.
[28] M.A.A. Meireles, Extraction of bioactive compounds from Latin American
plants, in: J.L. Martinez (Ed.), Supercritical Fluid Extraction of Nutraceu-
ticals and Bioactive Compounds, CRC Press, Boca Raton, FL, USA, 2008,
pp. 243–274.
[29] The NIST 11 Mass Spectral Library (NIST11/2011/EPA/NIH). NIST Standard
Reference Database, Released June 2011. National Institute of Standards and
Capítulo 3 – Obtenção de extrato de cúrcuma 76
P.I.N. Carvalho et al. / J. of Supercritical Fluids 105 (2015) 44–54
Technology, Gaithersburg, MD, USA. Available in http://www.sisweb.com/
software/ms/nist.htm (accessed August 2013).
[30] R.P. Adams, Identification of Essential Oil Components by Gas Chromatog-
raphy/Mass Spectrometry, fourth ed., Allured Publishing Corporation, Carol
Stream, IL, USA, 2007.
[31] N.Y. Qin, F.Q. Yang, Y.T. Wang, S.P. Li, Quantitative determination of eight
components in rhizome (Jianghuang) and tuberous root (Yujin) of Curcuma
longa using pressurized liquid extraction and gas chromatography–mass
spectrometry, J. Pharmaceutical and Biomedical Analysis 43 (2007)
486–492.
[32] I.M. Prado, C.L.C. Albuquerque, R.N. Cavalcanti, M.A.A. Meireles, Use of com-
mercial process simulator to estimate the cost of manufacturing (COM) of
carotenoids obtained via supercritical technology from palm and buriti trees,
in: Proceedings of the 9th International Symposium on Supercritical Fluids,
Arcachon, France, 2009.
[33] Intelligen, SuperPro Designer User’s Guide, Intelligen Inc., Scotch Plains, NJ,
2005.
[34] R. Turton, R.C. Bailie, W.B. Whiting, J.A. Shaeiwitz, Analysis, Synthesis, and
Design of Chemical Process, Prentice Hall, PTR, Upper Saddle River, NJ, 1998.
[35] P.T.V. Rosa, M.A.A. Meireles, Rapid estimation of the manufacturing cost of
extracts obtained by supercritical fluid extraction, J. Food Engineering 67 (2005)
235–240.
[36] CPFL, Companhia Paulista de Força e Luz, 2014, Available in http://servicos
online.cpfl.com.br/servicosonline/taxasetarifas/taxasetarifas.aspx (accessed
June 2014).
[37] T.M. Takeuchi, P.F. Leal, R. Favareto, L. Cardozo-Filho, M.L. Corazza, P.T.V. Rosa,
M.A.A. Meireles, Study of the phase equilibrium formed inside the flash tank
used at the separation step of a supercritical fluid extraction unit, J. Supercritical
Fluids 43 (2008) 447–459.
[38] Curlone, National Center for Biotechnology Information, PubChem Com-
pound Database. Available in https://pubchem.ncbi.nlm.nih.gov/compound/
196216#section=Top (accessed February 2014).
[39] S.J. Park, T.Y. Kwak, G.A. Mansoori, Statistical mechanical description of
supercritical fluid extraction and retrograde condensation, International J.
Thermophysics 8 (1987) 449–471.
[40] G. Brunner, S. Peter, On the solubility of glycerides and fatty-acids in
compressed gases in the presence of an entrainer, Separation Science and
Technology 17 (1982) 199–214.
[41] S. Quispe-Condori, D. Sanchez, M.A. Foglio, P.T.V. Rosa, C. Zetzl, G. Brunner,
M.A.A. Meireles, Global yield isotherms and kinetic of artemisinin extraction
from Artemisia annua L. leaves using supercritical carbon dioxide, J. Supercrit-
ical Fluids 36 (2005) 40–48.
[42] J.M. del Valle, J.M. Aguilera, Revision Extracción con CO2 a alta presión. Funda-
mentos y aplicaciones en la industria de alimentos (Review: high pressure CO2
extraction. Fundamentals and applications in the food industry), Food Science
and Technology International 5 (1999) 1–24.
[43] G.L. Zabot, M.N. Moraes, A.J. Petenate, M.A.A. Meireles, Influence of the bed
geometry on the kinetics of the extraction of clove bud oil with supercritical
CO2, J. Supercritical Fluids 93 (2014) 56–66.
[44] J.M. del Valle, O. Rivera, M. Mattea, L. Ruetsch, J. Daghero, A. Flores, Supercrit-
ical CO2 processing of pretreated rosehip seeds: effect of process scale on oil
extraction kinetics, J. Supercritical Fluids 31 (2004) 159–174.
[45] E. Reverchon, J. Daghero, C. Marrone, M. Mattea, M. Poletto, Supercritical
fractional extraction of fennel seed oil and essential oil: experiments and math-
ematical modeling, Industrial & Engineering Chemistry Research 38 (1999)
3069–3075.
[46] C.L.C. Albuquerque, M.A.A. Meireles, Defatting of annatto seeds using supercrit-
ical carbon dioxide as a pretreatment for the production of bixin: experimental,
modeling and economic evaluation of the process, J. Supercritical Fluids 66
(2012) 86–95.
[47] D.T. Santos, P.C. Veggi, M.A.A. Meireles, Optimization and economic evaluation
of pressurized liquid extraction of phenolic compounds from jabuticaba skins,
J. Food Engineering 108 (2012) 444–452.
[48] C. Pereira, M.A. Meireles, Supercritical fluid extraction of bioactive compounds:
fundamentals, applications and economic perspectives, Food and Bioprocess
Technology 3 (2010) 340–372.
[49] P.F. Leal, M.B. Kfouri, F.C. Alexandre, F.H.R. Fagundes, J.M. Prado, M.H. Toyama,
M.A.A. Meireles, Brazilian Ginseng extraction via LPSE and SFE: global yields,
extraction kinetics, chemical composition and antioxidant activity, J. Supercrit-
ical Fluids 54 (2010) 38–45.




























DISTRIBUIÇÃO DE TEMPERATURA 
DURANTE O PROCESSO SFE 
 
Capítulo 4 – Distribuição de temperatura durante o processo SFE                                        79 
 
 




Pedro I. N. Carvalho1, J. Felipe Osorio-Tobón1, Giovani L. Zabot2, M. Angela A. Meireles1,* 
 
 
1LASEFI/DEA/FEA (School of Food Engineering)/UNICAMP (University of Campinas), Rua 
Monteiro Lobato, 80, Campinas-SP, CEP 13083-862, Brazil. 
2Federal University of Santa Maria (UFSM), Avenida Presidente Vargas, 1958, Bloco B, 
Santo Antônio, CEP 96506-302, Cachoeira do Sul-RS, Brazil 
 
 





Manuscrito a ser submetido para publicação no periódico  




Capítulo 4 – Distribuição de temperatura durante o processo SFE                                        80 
 
Abstract 
 The heating of a cylindrical vessel from its external surface causes gradients of 
temperature in the bed inside the vessel, which these gradients are more remarkable as the 
internal diameter of the vessel increases. However, most of the studies dealing with extraction 
of target compounds in cylindrical vessels commonly consider homogeneous beds with 
constant temperature, even though variations might exist. Then, understanding that temperature 
can influence the fluid dynamics and the solubility of compounds in the solvent, this paper 
proposed to study the temperature distribution inside pressurized beds (> 15 MPa) during the 
supercritical CO2 extraction of compounds from two model sources: turmeric rhizomes and 
clove buds. Two extraction vessels of 1 L with different height (HB) to internal diameter (DB) 
ratios (HB1/DB1 = 7.1 and HB2/DB2 = 2.7) were used. After determining the kinetic curves, 
measuring extract composition and mapping temperature distribution, important outcomes were 
obtained. Firstly, the heating of the beds to the desired temperature was readily reached 
(< 5 min) when the beds were pressurized with pre-heated CO2. Secondly, gradients of 
temperature (up to 20°C) during dynamic extraction occurred mainly in the axial direction. 
Despite that, no significant differences were observed in the yields and composition of extracts 
obtained from both vegetal sources using the two extraction vessels. Therefore, the laboratory 
scale (1 L) is still considered a small capacity for influencing significantly the properties of the 
bed, whereas the gradients of temperature did not affect significantly the solubility of most 
compounds that form the bulk extracts. 
 
Keywords: turmeric, clove, supercritical fluid extraction, bed geometry, ar-turmerone, 
eugenol.  




 In the last few years, the interest of using CO2 as a solvent on its supercritical 
condition for obtaining several products in industrial scale has strongly emerged. Such interest 
is mostly based on the outcomes gathered on the scientific database since the ending of 90’s 
and beginning of this century. Several advantages of supercritical fluid extraction (SFE) process 
using CO2 are listed [1, 2], being the most important the high quality of products [3-5] and the 
high efficiency of this environmentally friendly technology. The density of supercritical fluids 
is closer to the density of liquids, thus conferring high solvation power to the former, that is, 
high capacity of dissolving groups of compounds to reach large extraction yields [6]. 
Supercritical fluids also exhibit high diffusion coefficient and low viscosity [7]. This 
characteristic favors the solvent penetration in the solid particles and provides processes with 
high mass transfer rates. 
 In this sense, the success of establishing the supercritical technology in industrial 
scale depends on the reproduction of results in laboratory scale. During the scale up some 
drawbacks can raise, as variations in the bed porosity, deficiency in the solvent dispersion, axial 
dispersion and gradients of temperature, among others. These factors can affect the equilibrium 
and the transport phenomena in the processes [8-10]. On this subject, the scale should be taken 
into account, as well as the geometry of extraction vessels regarding the height (HB) to internal 
diameter (DB) ratios. In long vessels (long HB/DB ratios) axial dispersion might be significant, 
whereas in short vessels (short HB/DB ratios) radial effects can cause heterogeneous 
distributions of temperature and mass [11-13]. Consequently, different bed geometries can 
influence the gradients of temperature, mainly at higher temperatures. Therefore, variations in 
the saturation conditions of the system and viscosity of the solvent might occur. 
 Temperature is a fundamental factor for developing SFE of target compounds. This 
factor influences the phase equilibrium between solvent and solutes, as the density of the 
supercritical fluid and vapor pressure of the solute. Furthermore, temperature influences the 
transport properties, as the viscosity of the solvent and diffusivity of solutes in the fluid phase 
[13]. Comprising most of the studies reporting the use of SFE, either about experimental 
optimization of factors or about kinetic modeling, temperature is generally treated as a 
homogeneous constant during the whole process [14, 15]. However, this approach is not as real 
as the theory suggests. Controlling temperature during SFE process is a hard and systematic 
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work, because temperature depends on the pre-heating of the solvent, the volume of the bed, 
the geometry of the extraction vessel and the mode/efficiency that the bed is heated. 
 Then, gradients of temperature in the bed are typically present, being more 
remarkable as the scale increases. According to some reports in the scientific literature, the 
gradients of temperature can affect the fluid dynamics of the mixture solvent + solute and its 
phase equilibrium [10, 11, 13, 16]. This occurrence might influence the global yields of 
extractions and the composition of extracts. Learning about temperature distribution through 
extraction beds during SFE process can contribute to validate further studies performed in 
different bed geometries and scales. Up to now, the systematic determination of temperature 
distribution in this field has been rarely reported. The lack of studies is an interesting gap that 
needs to be further investigated, especially in pressurized systems. Attempting to collaborate 
with more experimental information, the objective of this paper was to fulfill a descriptive and 
exploratory study about temperature distribution through beds of different geometries during 
the SFE-CO2 of bioactive compounds from turmeric rhizomes and clove buds (model vegetal 
sources). The relationships between gradients of temperature, extraction yields and kinetic 
composition of extracts were also assessed and provided. 
 
2 Materials and methods 
 
2.1 Raw material characterization 
 
 Turmeric rhizomes were acquired from “Oficina de Ervas Farmácia de 
Manipulação” (lot 065DM, Ribeirão Preto, Brazil). Clove buds were acquired from a local 
Market (Campinas, Brazil). Both raw materials were stored at -18°C in a domestic freezer 
(Metalfrio, model DA420, São Paulo, Brazil). Before the assays, the raw materials were 
comminuted in a knife mill (Marconi, model MA340, Piracicaba, Brazil) and the samples were 
packed in air impermeable bags and stored again at -18°C until the extractions. The particle 
size distribution was determined using a vibratory system (Bertel, model 1868, Caieiras, Brazil) 
with sieves of mesh sizes 8–80 (WS Tyler series, Wheeling, USA). The mean particle diameter 
(dp) was determined according to the ASAE standards [17]. 
 The moisture (U) content in the raw materials was determined using the xylene 
distillation method [18]. The true density of the particles (ρr) was measured by picnometry 
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(Quantachrome Instruments, model Automatic Pycnometer Ultrapyc 1200e, Boynton Beach, 
USA) with helium gas at the Central Analytical Laboratory of the Institute of Chemistry – 
UNICAMP (Campinas, Brazil). The apparent density of the bed (ρa) was calculated by dividing 
the sample feed mass by the extraction vessel volume. The porosity of the bed (ε) was calculated 
as Eq. (1): 
 
𝜀 = 1 − (
𝜌𝑎
𝜌𝑟
)  (1) 
 
2.2 Assembly of the SFE-4×1L equipment 
 
 The extraction equipment utilized in this study was assembled at LASEFI 
(Laboratory of supercritical technology: extraction, fractionation, and identification of vegetal 
extracts – UNICAMP) and it is a modification of the equipment described in details by Zabot, 
et al. [8]. The equipment is now composed of four extraction vessels of 1 L: two of them (E1 
and E3) have HB/DB = 7.1 and the other two (E2 and E4) have HB/DB = 2.7 (Fig. 1). The CO2 
streamline was modified to attend individually the four vessels. Another modification was done 
at the outlet of each vessel, where a branch line allows transporting the CO2 + extract mixture 
to the expansion valve and the decompression stream allows taking the depressurization of the 
vessel. This new design needed of only two expansion valves (item 12, Fig. 1, micrometering 
valves) for operating the four vessels. Blocking valves (item 2, Fig. 1) were used to control CO2 
inlet and CO2 + extract outlet at the extraction vessels. 
 The SFE-4×1L equipment can operate at pressures up to 60 MPa, while supporting 
a maximum solvent flow rate of 20 g/min. The steps for equipment operation are summarized 
as follows: (i) CO2 stored inside the reservoir (approximately 6 MPa) is cooled to −10°C with 
a thermostatic bath (Marconi,MA-184, Piracicaba, Brazil); (ii) CO2 is pressurized by a high-
pressure pump (Thar Technologies, Inc., model P-200A, Pittsburgh, USA), which is controlled 
by a portable gadget (Thar Technologies, Inc., model 80NEL45R2-1-BKNL, Horsham, USA); 
(iii) the pressurized CO2 is heated using a secondary thermostatic bath (Marconi, MA-126, 
Piracicaba, Brazil) and directed to the extraction beds; (iv) CO2 at the desired condition of 
pressure and temperature flows in the bed at a controlled volumetric flow rate using 
micrometering valve (Autoclave Engineers, 10VRMM2812, PA, USA) immersed in the heating 
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bath to overcome the Joule-Thompson effect during the expansion of the solvent; (v) after 
reducing the pressure in the micrometering valve, the extract is then collected in the separation 
vessel; (vi) the volumetric flow rate of CO2 is measured at room conditions (25°C and 0.1 MPa) 
using a flowmeter (Cole Parmer, PMR1, IL, USA); (vii) the total volume of CO2 is measured 
by a flow totalizer (LAO, G0.6, Osasco, Brazil). Data for CO2 density from NIST (National 
Institute of Standards and Technology) [19] were used to convert the volumetric flow to mass 
flow. Furthermore, the equipment is composed of electric band heaters tightly covering the 
external surface of the vessels for heating the beds. Thermocouples and pressure gauges were 
installed in specific points (Fig. 1) for measuring temperature and pressure. 
 
 
Figure 1. Schematic drawing of the SFE-4×1L equipment. 
 
 For the study developed in this paper, only the extraction vessels E1 (HB1/DB1 = 7.1) 
and E2 (HB2/DB2 = 2.7) were used (Fig. 1). Such vessels provide special superior lids that enable 
using thermocouples with different lengths inside the beds. Consequently, the temperature in 
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2.3 Temperature distribution in the extraction beds and kinetic curves 
 
 The behavior and the influence of gradients of temperature inside the extraction 
vessels during the SFE of target compounds are rarely reported in the scientific literature 
devoted to supercritical technology. As stated in the Introduction section, in almost all papers 
published the temperature has been taken as constant and homogeneous factor in the kinetics. 
However, the gradients of temperature inside the bed might influence the yield and composition 
of extracts. Then, this paper proposed to provide the behavior and the impact of temperature 
distribution in the characteristics of extracts by measuring the temperature profiles in a 
laboratory scale plant. For that, thermocouples were strategically positioned in the beds E1 and 
E2 (Fig. 2) to map the temperature before and during the extractions in different bed geometries. 
For each bed, six thermocouples were positioned to get information about axial and radial 
distribution, whereas two thermocouples were fixed at the inlet and outlet of the vessel. 
 
 
Figure 2. Axial and radial positions of the thermocouples (T1 and T2) used for the 
temperature study; h: axial vector; H: height of the vessels; r: radius vector; R: internal radius 
of the vessel; D: internal diameter. 
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 The assays were performed in three axial positions (h/H=0.1; h/H=0.5; h/H=0.9) 
for the extraction vessels E1 and E2. For each axial coordinate, the thermocouples were fixed 
at two radial positions (r/R=0; r/R=0.5), that is, at the center and at the middle of the radius. For 
the discussion of the results, the radial information of temperature gathered for a determined 
axial position was considered as symmetric in the angular direction. Therefore, the only two 
variations taking into account were those in the axial and radial directions. 
 The vessels were filled completely with the raw materials. Nylon cells with a same 
internal diameter of the vessels were used for loading the raw materials. This was accomplished 
to avoid the obstruction of filters and piping and to favor unloading the coproduct. CO2 (99.0% 
purity, Gama Gases, Campinas, Brazil) was used as solvent. For turmeric rhizomes, the assays 
were performed at 60°C and 25 MPa [15]. For clove buds, the assays were performed at 40°C 
and 15 MPa [20]. Other experimental information as the mass of raw material (F), the apparent 
density of the bed (ρa), the porosity of the bed (ε) and CO2 flow rate are presented (Table 1). 
 
Table 1. Experimental data of the kinetic assays. 
 
Turmeric rhizomes (Curcuma 
longa L.) 
Clove buds (Eugenia 
caryophyllus) 
F (g) 850 740 
ρa (g/m
3) 0.85 0.74 
ε (-) 0.42 0.44 
QCO2 (g/min) 18.2 18.2 
S/F (g of solvent/g of raw 
material) 
3.3 4.0 
S/F: solvent mass to feed mass ratio. 
 
2.4 Chemical analysis of extracts 
 
 The compositions of extracts were determined using a gas chromatograph with a 
flame ionization detector (GC–FID, Shimadzu, CG17A, Kyoto, Japan) equipped with a 
capillary column of fused silica (J&W Scientific, model DB-5, 5% phenyl 95% 
dimethylpolysiloxane, 30 m × 0.25 mm × 0.25 µm, Folsom, USA). Each sample was diluted to 
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5 mg/mL in ethyl acetate (Merck, analytical standard, Darmstadt, Germany), and helium was 
the carrier gas (99.9% purity, White Martins, Campinas, Brazil). 
 For determining bioactive compounds in turmeric extracts, the conditions reported 
by Carvalho et al. [15] were used, as summarized: helium flowed at 1.4 mL/min; volume of 
injection was equal to 1 µL; the sample split ratio was 1:30; the injector and detector 
temperature were 240°C and 280°C, respectively; the column was heated from 120°C to 180°C 
at 2°C/min and then from 180°C to 230°C at 10°C/min, being maintained at 230°C for 5 min. 
Quantification of ar-turmerone (one of the major compounds found in turmeric rhizomes) was 
done using a standard curve calibrated with commercial ar-turmerone (Sigma-Aldrich, (S)-ar-
Turmerone analytical standard, St. Louis, USA). 
 For determining bioactive compounds in clove extracts, the Kovats methodology 
[21] was used. The analytical conditions were: helium flowed at 1.1 mL/min; volume of 
injection was equal to 1 µL; the sample split ratio was 1:20; the injector and detector 
temperature were 220°C and 240°C, respectively; the column was heated from 60°C to 240°C 
at 3°C/min. The major compounds (eugenol, eugenyl acetate, β-caryophyllene and α-humulene) 
found in the extracts were identified by comparing the retention times with analytical standards. 
Quantification was done by constructing calibration curves. 
 
3 Results and discussion 
 
 The results of turmeric and clove characterizations are presented (Table 2). 
Turmeric provided lower moisture content than clove, while clove was less dense. The mean 
particle diameter was similar for both raw materials. 
 
Table 2. Results (± standard deviation) of raw material characterization. 
 
Turmeric rhizomes (Curcuma 
longa L.) 
Clove buds (Eugenia 
caryophyllus) 
U (%) 10.1 ± 0.4 15.7 ± 0.8 
dp × 10
3 (m) 1.00 ± 0.03 1.04 ± 0.01 
ρr (g/cm
3) 1.46 ± 0.01 1.33 ± 0.01 
U: moisture. 
dp: mean particle diameter. 
ρr: true density of the particles. 
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3.1 Temperature distribution for the extraction of turmeric compounds 
 
 Temperature distributions in the beds E1 and E2 for an average inlet temperature 
of CO2 (TE) equal to 56°C are presented (Fig. 3). 56°C was the highest temperature that the 
system could reach, being that one closer to 60°C (temperature of the process). Thus, TE = 56°C 
was used. In both graphics, temperature distributions for pre-heating, pressurizing, static time 
and dynamic periods are shown. 
 After preliminary studies, the pre-heating time was fixed to 20 min for both beds. 
Such time was enough for stabilizing the temperature at the external surface of the vessels by 
the band heaters, as well as heating the gaskets and the bed near to 30°C. The pre-heating period 
has been not increased (with the exception of assays presented in Fig. 4 and discussed in the 
next paragraph) because the pressurization period was the main responsible for heating the bed 
to the desired temperature (60°C). Clearly, TE plays an important role during pressurization 
period because it is equal to 56°C, approximately 30°C higher than the initial temperature of 
the bed. Considering that ε is equal to 0.42 (Table 1), approximately 42% of the bed volume is 
filled with CO2. If the internal porosity of the particles had been considered, the percent volume 
of CO2 could be higher. Then, the high enthalpy of supercritical CO2 favored increasing the 
temperature of the bed. Interestingly, as can be seen in the temperature profiles (Fig. 3), at the 
end of pressurization the temperatures in most of the axial positions exceeded TE. In some cases, 
the temperatures in the radial and axial positions also exceeded the temperature of the external 
surface of the vessel. This can be attributed to the effective transport properties of supercritical 
CO2, especially the heat transfer coefficient [22]. Consequently, CO2 rapidly transfers the 
thermal energy from the internal surface of the wall to the bulk of the bed. However, another 
thermal gain seemed to contribute to the increase of temperature in the process. After 
thoroughly evaluating the results, this significant thermal gain stood for the increase of 
molecular collisions during pressurization period. 
 The effect of pressurization on the bed heating is not commonly dealt in SFE. To 
assess it, the pre-heating period at E2 was extended to 120 min (Fig. 4) for reaching temperature 
equilibrium between the bed and the band heater. Regardless the position of thermocouples in 
the bed, pressurization from 0.1 MPa to 25 MPa caused a sudden temperature increase from 
58°C to approximately 78°C. The abrupt heating occurred after the increase of molecular 
collisions, and consequently the increase of the enthalpy. Such collisions remained occurring 
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Figure 3. Temperature distributions at different axial and radial positions in the beds E1 and 
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Figure 4. Temperature distributions at different radial positions for h/H = 0.5 in the bed E2 
during SFE of turmeric extract: TE equal to 56°C and preheating for 120 min. 
 
 The pressurizing step (Fig. 3 and 4) is represented on the temperature-entropy 
(T × S) diagram (Fig. 5). The thermodynamic cycle of CO2 during the extraction of turmeric 
oil by SFE in steady state is shown (Fig. 5A), which includes the CO2 recycle. The conditions 
of state identified are: buffer vessel (1); pump inlet (2); pump exit (3); extraction vessels 
(extraction conditions as 60ºC and 25 MPa) (4); and separation vessel (separation conditions as 
20ºC and 4 MPa) (6). The solid and dashed lines represent the thermodynamic pattern. Taking 
into account the pressurizing step only, which occurs in the unsteady state, the properties of 
CO2 (P, T, enthalpy, entropy, etc.) are changed over time. In the pump inlet (2), the temperature, 
pressure, relative enthalpy of CO2 are lower than in the end of pressurization (4). The 
aforementioned changes in CO2 temperature (Figs. 3 and 4) are presented in the T × S diagram 
(Figs. 5B and 5C). The symbol in black (Figs. 5B and 5C) indicates the CO2 state in the pump 
outlet, while the symbol in yellow indicates the CO2 state in the bed (after passing through the 
heat exchanger). The CO2 path is changed continuously during the pressurizing step, and 
consequently the location of the symbols in black and yellow. Thus, the path tends to coincide 
with the 2-3-4 states when the pressure is reaching its desired value (25 MPa). The state 4 (Figs. 
5B and 5C) changes according to the findings shown in Figs. 3 and 4. 
 The green dashed circle indicates the CO2 state (4) measured experimentally after 
pressurization. In both cases, the system temperature exceeded the desired one (state 4, red 
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dashed circle). In the first case (Fig. 5B), the system temperature reached 65°C. In the second 





Figure 5. T-S diagram for CO2: (A) complete thermodynamic cycle in SFE; thermodynamic 
path considering the findings shown in Fig. 3 (B) and Fig. 4 (C). The conditions of state 
shown in Fig. 5A are: buffer vessel, 1; pump inlet, 2; pump exit, 3; extraction vessels 
(conditions: 60 ºC - 25 MPa), 4; and separation vessel (conditions: 20 ºC - 4 MPa), 6. 
  
 Taking into account that the same pump and the same bath pressurized and heated 
the CO2, respectively, and that the temperature in the wall of the vessels (E1 and E2) was 
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similar, the difference in the system temperature after pressurization can be attributed to the 
initial condition of the bed (before extraction). Therefore, an energy balance in the bed is 
provided. 






  (2) 
Where: Ui and Uf are the values of internal energy (kJ) before and after pressurization, 
respectively; ?̂?𝑒 is the specific enthalpy (kJ/kg) in the feed stream; dm/dt is the CO2 flow rate; 
and dQ/dt is the heat transferred through the vessel of the wall. 
 The terms on the right-hand side of Eq. (2) denotes the energy transferred to the 
bed. The thermal gain as enthalpy from CO2 stream is the more significant. Thus, the challenge 
is to quantify the thermal gain in order to define the initial condition of Ui before the 
pressurization. Controlling the thermal gain during pressurization is important because it favors 
reducing the pre-heating period and enhancing the productivity of an industrial plant operating 
in continuous mode. Otherwise, ignoring the thermal gain by pressurization step might lead to 
the bed overheating and formation of expressive gradients of temperature mainly in the 
beginning of the extraction step. These phenomena can affect the extraction yields and the 
composition of extracts. Therefore, the aforementioned findings and those presented on 
graphics (Fig. 4) were used as a reference for subsequent assays. Then, the pre-heating of the 
bed took place up to 30°C. This operation was readjusted to avoid the bed overheating with 
pressurization. 
 Considering again temperature distribution in the beds E1 and E2 at the end of 
pressurization (25 min) using TE = 56°C (Fig. 3), the heating has been more efficient in E1 
(HB1/DB1 = 7.1) than E2 (HB2/DB2 = 2.7) because the temperature has been more heterogeneous 
in E2. This phenomenon is associated with higher heat transfer area in E1. The areas of the 
external surfaces of the vessels where the band heaters cover (Fig. 2) are equal to 0.0729 m2 
and 0.0519 m2 for E1 and E2, respectively. Furthermore, the radial distance between the center 
and the internal surface of E1 is lower (2.85 cm). Thus, the heat is transmitted faster in this path 
when compared to E2. Based on these phenomena, E2 requires longer static time than E1. For 
determining the suitable static time for each bed, the time was left running up to the difference 
between both radial positions (r/R = 0 and r/R = 0.5) for all axial positions remained smaller 
than 1°C. Especial attention was provided for axial positions h/H = 0.5 and h/H = 0.1, which 
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were closer to the extraction bed outlet. Taking into account the measured data, E2 required 
20 min to satisfy such criterion (< 1°C), while E1 required only 10 min. 
 When analyzing the three pairs of curves of temperature – considering that each 
pair is a combination of a specific radial/axial position displayed by squares, triangles and 
circles (Fig. 3) – during extraction step, no expressive differences of temperature in the radial 
direction were observed for both beds. Two reasons could be addressed to it: (I) the first one is 
the influence of the solvent flow rate on heat transfer; (II) and the second one refers to the scale 
studied, which 1 L for each vessel is still a small volume to get significant differences of 
temperature. Regarding (I), CO2 at supercritical condition provides great thermal conductivity 
and diffusivity [7]. In addition, its viscosity is low and its coefficient of diffusion is large. All 
these properties enable great heat transfer in all directions in the bed. When analyzing the axial 
distribution of temperature, E2 provided slightly higher heterogeneity than E1. Then, in E1 the 
temperatures were slightly closer to the boundary condition (temperature at the surface of the 
vessel) than E2. 
 Based on the findings previously reported (Fig. 4) and overviewed, new curves of 
temperature were obtained by changing TE from 56°C to 43°C (Fig. 6), aiming to avoid 
excessive overheating after pressurization. In practical operations, this scenario (TE = 43°C) 
can include SFE systems without solvent pre-heating or with a brief solvent pre-heating. 
Gradients of temperature up to 22°C and up to 14°C were seen in the beginning and ending of 
extraction, respectively (Fig. 6). The remarkable gradients occurred mainly in the axial 
direction, while the gradients in the radial direction did not exceed 3°C. The local temperature 
in the top of the beds (h/H = 0.9) was rather influenced by TE (inlet temperature of CO2) and 
by the conductive heat transfer from the superior lid to the environment. As a consequence, 
local temperature in the top of the beds did not exceed 50°C, remaining approximately as a 
constant factor after the first 10 min of dynamic extraction. For the beds E1 and E2 such 
temperatures were closer to 47°C and 46°C, respectively. The local temperature in the middle 
of the beds (h/H = 0.5) was influenced by the heat transfer from the internal surface of the vessel 
to the center of the bed. At this position, for bed E1, the temperature ranged from 62°C to 58°C, 
approximately. For bed E2, the temperature ranged from 59°C to 48°C, approximately. The 
severe differences are associated with the fluid flow over solid particles, interstitial velocity, 
and solvent flow pattern, which can include the presence of preferential pathways [8]. These 
events, isolated or synergic, summed to longer radial distance and the lower contact area 
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between wall and bed, caused significant reduction of temperature in E2. Otherwise, the 
reduction of temperature in E1 was lesser abrupt. The local temperature in the bottom of the 




Figure 6. Temperature distributions at different axial and radial positions in the beds E1 and 
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3.2 Influence of bed geometry and temperature distribution on the yields and composition of 
turmeric extract 
 
 In SFE, the relationship between extraction rate and extraction conditions is quite 
complex, mainly when the scale and HB/DB ratio are changed [11, 23]. Some phenomena 
occurring in the SFE process when changing HB/DB ratio can affect the kinetic curves, which 
may be related to non-uniform raw material loading in the bed, preferential pathways and non-
uniform solvent distribution, axial dispersion, gradients of temperature and local variations of 
CO2 viscosity [10, 13]. When considering the same volumetric capacity, high and narrow 
vessels (high HB/DB ratios) can present significant axial dispersion, whereas low and wide 
vessels (low HB/DB ratios) can present significant heterogeneous distributions of temperature 
and mass along radial direction [11, 13]. 
 For evaluating the effects of heat transfer rate and temperature distribution on the 
turmeric extract yields, SFE was performed with CO2 flow rate of 18 g/min. Such mass flow 
rate (relatively high when compared with processes fulfilled in the same scale) was selected to 
avoid significant axial dispersion of solvent in the beds. Even though different gradients of 
temperature were seen in the beds E1 and E2 (Figs. 3 and 5), no expressive differences were 
observed of kinetic extraction yields and ar-turmerone yields (Fig. 7). Taking into account the 
conditions described in section 3.1, different values of TE for both bed geometries did not 
provide remarkable differences on yields (Fig. 7A), mainly in the period of constant extraction 
rate (up to 14 min and up to 0.3 g CO2/g dry raw material). The earlier hypothesis that 
temperature heterogeneity in the bed could lead to the expressive difference on turmeric yields 
was not confirmed. Similar outcomes were obtained to ar-turmerone yields (Fig. 7B). 
Especially for turmeric rhizomes, the solubility of bioactive compounds is rather similar in the 
range of 40–60°C and 25 MPa [15]. Consequently, the highest gradient of temperature (20°C) 
occurred in the axis of bed E1 (Fig. 6) between h/H = 0.1 (62°C) and h/H = 0.9 (42°C), being 
this range closer to 40-60°C. 
 Considering the bulk extract, in all situations the bed reached the desired 
temperature in the region near to h/H = 0.1. This means that the CO2 + extract mixture exited 
the extraction vessel at approximately 60°C (target temperature). Therefore, our inference stood 
for that the accumulated effect of extraction in the different situations has been similar, 
regardless the differences of local temperatures. Complementing the inference, the bioactive 
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compounds were most likely extracted at a slower rate in the top of the bed (h/H = 0.9) and at 
a faster rate in the bottom of the bed (h/H = 0.1) because the flow was descendent and higher 
temperatures were measured at the bottom for both beds E1 and E2. 
 
Figure 7. Yields of bulk extract (A) and ar-turmerone (B) extracted from turmeric rhizome by 
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3.3 Temperature distribution for the extraction of clove compounds 
 
 The study of temperature distribution initially performed with turmeric rhizomes 
was extended to clove buds for the following reasons: i) clove buds contain up to 22 wt.% of 
oil [8] and the extraction yields and composition, as hypothesized, could undergo kinetic 
changes if expressive gradients of temperature in the beds exist; ii) composition of extracts 
could be different if HB/DB ratios are different, as corroborated by Moraes, et al. [14]. 
 The pre-heating period was not considered in the SFE of clove oil because the target 
temperature (40°C) was achieved in most of the assays after pressurization, that is, the bed was 
suddenly heated during pressurization step with pre-heated CO2 (Fig. 8). The suddenly heating 
was succeeded because CO2 filled dead spaces into the bed and transferred thermal energy at 
high rates [7]. Moreover, the same trend observed for turmeric extract (section 3.1) also 
occurred for clove oil: temperature increased with pressurization as a consequence of the 
increase of the molecular collision. In some curves (Fig. 8), values of temperature at the end of 
pressurization period (5 min) were higher than the temperature of the internal surface of the 
vessel. 
 Temperature distribution in the beds after pressurization period indicated an 
expressive heterogeneity. Although the temperature in the internal surface of the vessel was 
maintained constant and equal to 40°C for beds E1 and E2, local temperatures higher than 40°C 
between h/H = 0.1 and h/H = 0.5 were reached, regardless the radial position. Otherwise, local 
temperatures lower than 40°C in the region closer to h/H = 0.9 were reached. In the beginning 
of extraction, the lowest value was measured in the position h/H = 0.9 and r/R = 0: 33°C. The 
explanation of these findings stands for the heat loss through the superior lid of the beds and 
the influence of CO2 inlet temperature. The CO2 temperature remained low in a few minutes of 
the beginning of extraction as a consequence of the transient period where the solvent started 
to flow after the static time (20 min). The solvent that was in the streamline between the heating 
bath and the extraction vessels (Fig. 1) dissipated part of its thermal energy during the 20 min 
it remained static (not flowing). As seen at the end of static time (Fig. 8), the equilibrium of 
temperature in the beds did not succeed. This was already expected, because a really long time 
is required to achieve complete equilibrium, as explained in section 3.1 (Fig. 4). Consequently, 
the use of long times limits obtaining satisfactory productivities in the SFE process [24]. 
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Figure 8. Temperature distributions at different axial and radial positions in the beds E1 and 
E2 during SFE of clove extract. 
 
 Considering again temperature distribution in the beds E1 and E2 after the static 
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more remarkable variation occurred in the axial position h/H = 0.5. For both beds, an expressive 
decrease of temperature occurred from 25 min to 40 min. This most likely appeared as a 
consequence of the descendent flow of the extract + solvent portion of around 33-36°C from 
h/H = 0.9 to h/H = 0.5. Afterward, the curves of temperature presented lower changes during 
the time (less heterogeneity), which the amplitude did not exceed 3.5°C for E1 and 4.5°C for 
E2 after 70 min of process time. Taking into account the radial direction, the temperatures in 
the extraction period were near each other, as occurred in the SFE of turmeric extract. The 
differences of temperature were still lower in the bed E1, which the amplitude did not exceed 
1.3°C for a determined axial position. These findings are associated with the lower distance 
between the center and the internal surface of E1. 
 When evaluating the temperatures at h/H = 0.1 and r/R = 0.5 position and at the 
outlet of the vessels (Fig. 9), the values for CO2 + extract exiting the vessels were ever lower 
than the values for CO2 + extract at h/H = 0.1 and r/R = 0.5 position. The average differences 
(2.3°C for E1 and 2.8°C for E2) are attributed to heat losses through the streamline between the 
vessel exit and the thermocouples (item 9, Fig. 1). In the first 25 min of extraction (25–50 min 
of continuous process time), a noteworthy transient period regarding temperature measurement 
occurred. The transient period was influenced by the temperatures in the boundaries. Thereafter, 
the curves followed the same behavior, except for E2 after 105 min where the temperature into 
the bed started increasing, overpassing the target temperature after approximately 125 min. 
When dealing with SFE, none scientific study reported experimental information to compare 
straightforwardly with the findings obtained in this paper. Thus, as inference after evaluating 
the findings, is quite difficult to present a valid uniform value of temperature by having only 
one or two measurement points during SFE. If several points of temperature are collected, more 
accuracy is gathered to plot a real temperature distribution. As shown along this paper, the 
temperature ranged expressively during the time and, especially, in the axial direction of the 
beds. 
 
3.4 Influence of bed geometry and temperature distribution on the yields and composition of 
clove extract 
 
 Considering the bulk extract, E2 provided yields slightly higher than E1 (Fig. 10), 
mainly in the transition between constant extraction rate and diffusion-controlled periods. The  
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Figure 9. Behavior of temperatures at the outlet of the vessel and at h/H = 0.1 and r/R = 0.5 
position: comparisons between the beds E1 and E2. 
 
comparison was done by fixing the solvent mass to feed mass (S/F) ratio for a defined time. As 
reported in literature, differences of kinetic extraction yields between beds with different HB/DB 
ratios can be reduced by increasing the relative solvent flow rate [8, 14]. Overall, the impact of 
CO2 flow rate on the yields, when flowing in different bed geometries with different interstitial 
velocities, is minimized if an excessive amount of solvent is put in contact with the solutes [8, 
13, 25]. In other words, the solvent saturation with solute should be avoided. In the current 
study, final S/F was equal to 4 g of CO2/g of clove buds, being the diffusion-controlled period 
quite visible (Fig. 10) and thus indicating a suitable S/F ratio. Taking into account the standard 
deviations, no expressive deviations between the duplicates are seen. When associating the 
yields with temperature distribution, no significant relationship could be verified. The main 
reason was the considerable temperature heterogeneity in both beds, mostly in the beginning of 
extraction. 
Considering the major compounds found in clove buds, slightly differences between the 
beds were observed (Fig. 11). In those graphics, the axis on the left-hand side refers to the 
kinetic composition of extracts, while the axis on the right-hand side refers to accumulated 
relative yields of each bioactive compound. Such relative yields for each compound were 
determined by the ratio between the amounts of compounds accumulated in the time-collected 
extract and in the total accumulated extract (Eq. (3)). It is important to mention that the 
chromatographic analysis was done with extracts collected in different intervals: from ∆t = 2.5 




Beginning of extraction Beginning of extraction 
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Figure 10. Yields of clove extract obtained by SFE in the beds E1 and E2. 
 
( t 0 t min)









where: MC is the mass of compound; and t is the time. 
 
 In the beginning of SFE, eugenol contributed with approximately 65 wt.% of 
composition in the extract. The content raised to 80 wt.% when dynamic extraction was closer 
to 30 min. This increase is a result of the concentration decrease of the other compounds in such 
period. The solubility of each compound in supercritical CO2 is a key parameter for determining 
the relative yield. According to Sovová [26], at the same conditions of temperature and 
pressure, α-humulene presents higher solubility in CO2 than the clove oil. Based on this context, 
it is inferred that eugenol presents lower solubility in CO2 than the α-humulene, because the 
relative yields increase slowly when compared with the three other compounds (Fig. 11). 
 Since the solubility of terpenes depends on the temperature, it was expected that the 
aforementioned temperature distribution could affect the composition of clove extract. 
However, for the scale studied (1 L), the gradients of temperature did not provide a significant 
influence on the kinetic composition, corroborating the findings for turmeric extract. As 
previously shown (Fig. 9), the CO2 + extract temperatures at the outlet of the vessels were up 
to 4°C lower from the desired one (40°C), although local temperatures in the beds were up to 
2°C higher. This variation and heterogeneity occurred for both beds E1 and E2. Then, the 
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overall influence of temperature on the solubility of compounds presented a similar effect on 
accumulated compositions and relative yields. 
 
 
Figure 11. Compositions of clove extract and relative yields of compounds obtained by SFE 
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 Regarding the influence of bed geometry on the extract composition, contrarily as 
reported for annatto seed oil [14] and rosemary extract [12], the composition was rather similar 
for beds E1 and E2. One of the reasons regards to the yields of bulk extract, which were similar 
to both beds. Another reason regards to the high easy accessible fraction of solute in the milled 
particles, which enabled the rapid extraction, even though interferences as temperature 
heterogeneity and non-uniform solvent flow occurred. If one of the extraction vessels should 
be selected, E1 was that one. The selection decision should involve economic factors, as the 
acquisition cost. Considering the thickness of the wall can be lower for supporting similar high 
pressures, E1 tends to be cheaper [27]. Then, vessels with beds of HB/DB ratios commonly 
ranging from 5 to 7 seems to be more suitable for SFE application [28]. Otherwise, one of the 
restrictions is the bed compaction, which typically increases as the HB/DB ratio increase. 
 Therefore, the gradients of temperature shown in this article and the use of different 
HB/DB ratios did not impact the extraction yields and composition of extracts. Nevertheless, we 
understand that upcoming studies performed in larger scales can demonstrate the influence of 
expressive gradients of temperature on the global yields, kinetic extraction yields and/or yields 
of specific compounds. This is an important issue that should be treated systematically for 
offering to the vegetal manufacturing industries and to other related industries opportunities for 




 After performing experimental assays for evaluating temperature distribution 
during SFE of turmeric and clove extracts in different HB/DB ratios, the main inferences are 
listed: 
i) During pressurization period, a significant increase of temperature was observed. 
When it was not properly considered, bed overheating (78°C) occurred; 
ii) No expressive gradients of temperature in the radial direction were observed. 
Otherwise, gradients of up to 20°C were accounted in the axial direction during the 
extraction period; 
iii) Although gradients of temperature in the axial direction were expressive, no 
significant differences in the yields and compositions of extracts were seen; 
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iv) Different bed geometries (HB/DB ratios), in the scale studied, did not influence the 
yields and compositions of extracts; 
v) Measurement of temperature in SFE processes should be rather taken in several 
positions inside the bed. Overall, when controlling the temperature only by 
accounting it at the band heater controller, at the jacket of the vessel, at the CO2 
inlet or at the CO2 + extract outlet, a strong difference between the real value 
(average of the bed) and the measured value might exist. 
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5. DISCUSSÃO GERAL 
 As vantagens apresentadas pela tecnologia de extração supercrítica (SFE-CO2) para 
obtenção de extratos com rendimentos elevados e com alto valor agregado foram exploradas 
no presente trabalho. Essa tecnologia permite que compostos naturais sejam extraídos em 
temperaturas baixas (na faixa de 35 a 60 °C), preservando a bioatividade dos mesmos, e que os 
extratos sejam isentos de solvente ao final do processo. Em termos de eficiência de extração é 
possível obter rendimentos elevados e tempo curto de extração, além de eficiente uso do 
solvente (com a possibilidade de reciclo). Assim, a SFE-CO2, que vem sendo empregada com 
sucesso nas últimas três décadas na descafeinação de café e obtenção de extratos com alto valor 
agregado de diversas matrizes vegetais, foi empregada na obtenção de extração de cúrcuma 
(Curcuma longa). Os rizomas de cúrcuma possuem uma rica composição em compostos 
bioativos, incluindo compostos sequiterpenos e curcuminóides. Seus extratos possuem 
potencial de uso imediato como ingrediente em alimentos funcionais e como fonte de 
compostos para produtos cosméticos e medicinais. 
 A pesquisa bibliográfica desenvolvida no Capítulo 2 foi importante para embasar 
todo o trabalho experimental e intelectual que ocorreu ao longo da tese, possibilitando também 
que propostas que agreguem valor à área de estudo fossem sugeridas no percurso, como o 
estudo do perfil de temperatura no interior de extratores de diferentes geometrias durante um 
ensaio de cinética de extração. 
 No Capítulo 3 um estudo de otimização da extração do óleo de cúrcuma foi 
realizado. A construção das isotermas de rendimento global (GYI) com base em um 
planejamento fatorial completo 3 (níveis de temperatura) × 5 (cinco níveis de pressão) × 2 (em 
duplicata) permitiu identificar a região que compreendesse condições operacionais de 
temperatura e de pressão mais adequadas para o processo. A influência da pressão e da 
temperatura nas GYI’s do extrato e da ar-turmerona se mostraram muito semelhantes, não sendo 
possível identificar uma condição (combinação de P e T) que causasse seletividade na extração 
do composto bioativo (alvo) ar-turmerona. Assim, a região que incluía pressão na faixa de 20-
25 MPa e temperatura na faixa de 313-333 K foi identificada como a mais adequada para obter 
tanto o extrato de cúrcuma quanto a ar-turmerona. Dessa região, as seguintes condições foram 
selecionadas para a construção de curvas globais de extração: 333 K-25 MPa, 333 K-20 MPa e 
313 K-20 MPa. O ajuste dos dados experimentais das curvas de extração pelo modelo spline 
com duas retas realizado no software SAS 6.0® permitiu a obtenção de parâmetros cinéticos 
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que descrevessem matematicamente a eficiência de cada uma das condições. Os parâmetros 
S/FCER e RCER mostraram claramente que as condições 333 K-25 MPa e 333 K-20 MPa 
apresentam vantagem técnica de extração em relação a condição 313 K-20 MPa. A maior 
temperatura favoreceu o aumento da pressão de vapor dos compostos e a migração dos mesmos 
da matriz sólida para a corrente de solvente. Ainda assim, uma análise econômica foi necessária 
para avaliar o custo de manufatura dos extratos nas diferentes condições. Nessa etapa, um 
modelo do processo SFE foi construído no simulador SuperPro Designer 8,5®, que se mostrou 
útil na identificação da melhor condição de extração. Os menores custos de manufatura (US$/kg 
de extrato) foram obtidos na condição de 333 K-25 MPa, o que pode ser explicado pela maior 
taxa de extração dos compostos e maior produtividade anual. Assim, nesse estudo foi concluído 
que que 333 K, 25 MPa e razão S/F igual a 1,3 são as condições mais adequadas para a extração 
do óleo de cúrcuma e de seu composto bioativo ar-turmerona. Nessas condições, rendimento 
de extrato de 6,4% (mais de 80% dos compostos extraíveis) e rendimento relativo em ar-
turmerona de 1,02% (mais de 90% de recuperação do composto) foram obtidos e o menor custo 
de manufatura (COM) (US$ 178,8/kg de extrato) foi estimado para uma unidade equipada com 
dois extratores de 0,005 m³ de capacidade.  
 Além da otimização da extração de matrizes vegetais utilizando SFE-CO2, é 
importante garantir a reprodução dos resultados (curvas de extração) obtidos em escala 
laboratorial em uma unidade de escala industrial. Contudo, algumas situações que podem 
acontecer em extratores de escalas maiores e em extratores de geometrias variadas (relação 
altura (H) e diâmetro (D)), como variações na porosidade do leito, gradiente de temperatura e 
deficiência na dispersão do solvente, não são levadas em consideração por critérios simples de 
aumento de escala como a manutenção da razão S/F constante entre dois processos de SFE. 
Assim no Capítulo 4 um estudo descritivo de determinação da distribuição de temperatura em 
dois extratores de diferentes relações HB/DB (7,1 e 2,7) foi realizado. Esses estudos iniciaram-
se com a montagem de uma unidade de extração equipada com 4 extratores de 1 L, sendo dois 
de relação HB/DB = 2,7 e outros dois de relação HB/DB = 7,1. A cúrcuma e as condições de 
extração otimizadas no Capítulo 3 foram empregadas. Os estudos mostraram que, mesmo com 
a presença de gradiente de temperatura axial durante a extração, o mesmo não foi capaz de 
influenciar no rendimento e na composição dos extratos de cúrcuma. Esse resultado pode ser 
explicado pela possível pequena diferença de solubilidade dos compostos do óleo de cúrcuma 
em CO2 supercrítico na faixa de temperatura entre 40 e 60 °C e pressão de 25 MPa, como 
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apresentado na Figura 3.5. Diante dos resultados apresentados para a cúrcuma, optou-se por 
repetir o estudo realizado, utilizando a partir de então o cravo-da-índia, visto que essa matéria-
prima apresentou diferença de composição nos extratos obtidos por SFE em extratores 
semelhantes aos utilizados nesse projeto (em trabalho recentemente publicado em nosso grupo 
de pesquisa). Diferente do que foi observado no estudo anterior do grupo de pesquisa, os perfis 
obtidos no presente trabalho se mostraram muito semelhantes para os extratores E2 (HB/DB = 
7,1) e E3 (HB/DB = 2,7). Os principais motivos para esse resultado foi que as extrações nas duas 
colunas tiveram comportamentos semelhantes, como mostrado na Figura 4.14. Além disso, 
devido a escala de estudo ser ainda pequena (1 L), os gradientes de temperatura apresentados 
podem ser considerados pequenos, não causando grande variação na solubilidade dos 
compostos e, consequentemente, na composição dos extratos. Além disso, observou-se que não 
ocorreu gradiente de temperatura expressivo na direção radial, mesmo para o extrator de 
diâmetro maior. Isso pode ser explicado pelas ótimas características de transferência de calor 
apresentadas pelo CO2 em seu estado supercrítico, favorecendo a transferência de calor por 
convecção da parede para o leito. De modo geral, o extrator E2 apresentou maior 
homogeneidade de temperatura em comparação ao extrator E3, devido a maior área de troca de 
calor entre a parede interna da coluna e o leito e o menor caminho a ser percorrido pelo calor 
entre a parede e o centro da coluna. Além disso, o extrator de maior relação HB/DB apresenta 
também um custo de aquisição esperado menor em comparação ao extrator de maior diâmetro, 
segundo informações da literatura. Consequentemente, extratores de maior relação HB/DB 
(normalmente entre 5 e 7) tendem a ser mais adequados para a aplicação em SFE, desde que 
não promovam o efeito de compactação no leito e a perda de eficiência de extração. 
 Os resultados apresentados aqui reforçam o esforço feito pela comunidade de 
pesquisa em SFE de demonstrar o potencial de tecnologias limpas, como SFE-CO2, na obtenção 
de extratos seguros e de alta qualidade, bem como a minimização de geração de resíduos ao 
meio ambiente. Em SFE-CO2, o resíduo sólido proveniente da matriz vegetal pode ser 
facilmente incorporado ao solo como matéria orgânica ou queimado para produção de energia. 
Além disso, o solvente em um processo comercial é quase 100% reciclado. Por fim, em termos 
econômicos os extratos SFE-CO2 apresentam grande potencial de retorno financeiro ao 
processo, devido a qualidade dos produtos. Por isso, essa tecnologia já está consolidada nas 
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6. CONCLUSÕES GERAIS 
 A pesquisa experimental apresentada no Capítulo 3 possibilitou a geração de 
informações relevantes para o campo de estudo, que são assim apresentadas: 
i. os rizomas de cúrcuma usados no estudo renderam um conteúdo de ar-turmerona de 
quase 20% (m/m) nos extratos obtidos através da tecnologia SFE e um conteúdo de 
aproximadamente 75% (m/m) das três turmeronas (ar-, α- and β-turmerona). 
ii. alta taxa de extração e baixo consumo de solvente foram observados. 
iii. os maiores rendimentos de extrato e de ar-turmerona (composto bioativo) e o menor 
custo de manufatura foram obtidos na condição de 333 K e 25 MPa. Sob essa condição 
e com um tempo de extração equivalente em S/F = 1,3, o menor custo de manufatura 
(COM) (US$ 178,8/kg de extrato) foi estimado para uma unidade equipada com dois 
extratores de 0,005 m³ de capacidade. 
iv. na condição de 333 K, 25 MPa e S/F = 1,3, o rendimento de extrato foi de 6,4% (g/100 
g de matéria-prima seca), representando uma recuperação de mais de 83% dos 
compostos possíveis de serem extraídos na temperatura e na pressão de processo. Para 
a ar-turmerona o rendimento foi de 1,02%, representando uma extração de mais de 90% 
do composto. 
v. o modelo de custo desenvolvido no simulador SuperPro Designer provou ser útil na 
estimativa inicial do COM dos extratos, auxiliando na otimização da temperatura, da 
pressão e do tempo ideal de processo. 
vi. o estudo de aumento de escala de extratores com capacidade de 0,005 m³ para extratores 
com volumes de 0,05 m³ estimou a redução do COM de 178,8 para US$ 164,4/kg de 
extrato, um decréscimo de 8%. 
vii. finalmente, com base na análise técnico-econômica realizada, temperatura de 333 K, 
pressão de 25 MPa e S/F = 1,3, são condições adequadas para obter o extrato de cúrcuma 
e seu composto bioativo ar-turmerona utilizando SFE.  
 
 A pesquisa experimental desenvolvida no Capítulo 4, proporcionou o agrupamento 
de algumas informações úteis sobre heterogeneidade de temperatura em extratores de diferentes 
geometrias, tema escasso na literatura SFE e são apresentados a seguir: 
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i. o aquecimento do leito até a temperatura de processo é favorecido durante a etapa de 
pressurização. A entrada do CO2 pré-aquecido no extrator favorece a transferência de 
calor da parede para o interior do leito; 
ii. o aquecimento do leito também ocorre devido ao ganho térmico proveniente do aumento 
da pressão. Esse fator não vem sendo abordado na literatura de SFE, contudo, ele pode 
levar ao superaquecimento do leito (temperatura maior do que a temperatura desejada) 
e afetar a eficiência da extração; 
iii. não ocorreu gradiente de temperatura expressivo na direção radial, mesmo para o 
extrator de diâmetro maior. Isso pode ser explicado pela escala estudada e pelas ótimas 
características de transferência de calor apresentadas pelo CO2 supercrítico, como 
condutividade e difusividade térmicas relativamente altas; 
iv. os estudos mostraram que, mesmo com a presença de gradiente de temperatura axial 
durante a extração, o mesmo não foi capaz de influenciar no rendimento e na 
composição dos extratos de cúrcuma. Esse resultado pode ser explicado pela possível 
pequena diferença de solubilidade dos compostos do óleo de cúrcuma em CO2 
supercrítico na faixa de temperaturas entre 40 e 60 °C e pressão de 25 MPa; 
v. para o cravo-da-índia também não houve diferenças importantes no rendimento e na 
composição dos extratos para os extratores estudados. Possivelmente, os gradientes de 
temperatura formados na escala em estudo podem ser considerados pequenos, não 
afetando significativamente a solubilidade dos compostos. Contudo, acredita-se que em 
escalas maiores, gradientes de temperatura mais expressivos possam existir e afetar a 
eficiência do processo. 
vi. extratores com relação HB/DB maior tendem a produzir leitos com temperatura mais 
homogênea, podendo aumentar a eficiência da extração e garantir uma uniformidade 
(um padrão de qualidade) maior no extrato. Além disso, eles tendem a apresentar um 
menor custo de investimento. 
vii. a metodologia operacional de controlar a temperatura do processo através da medição 
da temperatura da corrente de saída do extrator deve ser realizada com cuidado. Calor 
presente na corrente é cedido para a tubulação que ela percorre até o sensor de 
temperatura. Além disso, o próprio sensor de temperatura sofre influência da 
temperatura ambiente. Consequentemente, a temperatura aferida tende a ser menor do 
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que a temperatura real do leito. Assim, a medida da temperatura do processo deve ser 
realizada preferencialmente com sensor localizado dentro da coluna. 
 
 Por fim, a participação efetiva do pesquisador na execução de melhorias na Unidade 
Cossolvente (Apêndice A) e na montagem da Unidade SFE-4×1L (Apêndice C) foi importante 
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MELHORIAS REALIZADAS NA UNIDADE COSSOLVENTE 
  
Alguns problemas foram encontrados no início dos trabalhos de extração do óleo 
de cúrcuma na Unidade denominada Cossolvente. Para esses problemas soluções foram 
propostas e executadas. 
Problema 1: Constatou-se que o aquecimento do solvente (puro ou mistura) apenas 
pela coluna de extração encamisada era pouco eficiente. Solução: A Unidade foi equipada com 
um sistema de pré-aquecimento da corrente de solvente. Uma serpentina de aproximadamente 
10 metros foi colocada no mesmo banho de aquecimento utilizado para aquecer o corpo do 
extrator. Assim, o solvente passou a ser pré-aquecido por esse trocador antes de passar pelo 
leito de extração. 
Problema 2: Isolamento ineficiente da coluna de extração e das tubulações. Foi 
constatado que muito calor era perdido para o ambiente através do corpo da coluna de extração 
e pelas tubulações. Essas perdas levavam a uma diferença grande entre as temperaturas do 
banho de aquecimento e da corrente de saída do extrator, além de um tempo demasiadamente 
grande para estabilização da temperatura e uma significativa influência da temperatura 
ambiente na temperatura do processo. Tudo isso dificultava o ajuste da temperatura desejada 
na corrente de saída do extrator. Solução: Isolante foi colocado na tubulação que leva o solvente 
do banho de aquecimento até a coluna de extração, bem como naquela que leva o fluido de 
aquecimento até a camisa da coluna. Além disso, a coluna de extração foi completamente 
revestida de isolante, como mostrado na Figura A.1. 
Problema 3: A posição do misturador de CO2 + Cossolvente, que antes estava 
localizado na entrada do extrator, era inadequada para o funcionamento com pré-aquecimento 
do solvente. Solução: O misturador foi posicionado antes do banho de aquecimento. Essa 
medida proporcionou que tanto um solvente puro (SFE ou PLE) quanto uma mistura (SFE + 
Cossolvente) pudesse ser aquecido pela mesma serpentina antes de passar pelo leito. 
Problema 4: Variação grande na pressão no manômetro responsável por indicar a 
pressão no extrator. O manômetro estava posicionado muito próximo ao booster, o que levava 
a grandes variações na pressão em função do deslocamento do pistão da bomba. Solução: O 




manômetro foi posicionado na entrada do extrator e mais longe da bomba, o que diminuiu o 
efeito da pressurização e aumentou a confiabilidade na medida da pressão no leito. 
 
 
Figura A.1. Visão frontal da Unidade Cossolvente 
 




Problema 5: Ausência de termopar para indicar a temperatura na entrada da bomba 
pneumática - booster (Maximator mod. PP-111-VE-MBR, Alemanha). Solução: Um termopar 
foi adicionado na entrada do booster, proporcionando que a temperatura do CO2 na bomba 
pudesse ser acompanhada e controlada. A temperatura do solvente no booster variou entre 1 e 
4 °C durante as extrações, sendo que o banho de resfriamento foi programado para – 10 °C . 
Para essa faixa de temperatura (1 - 4 °C) foi constatado que o limite de pressão do CO2 no 
cilindro para o qual a bomba conseguiu trabalhar foi ao redor de 58 bar. Essas informações 
permitiram prever o início do fenômeno de cavitação do solvente e a necessidade de troca do 
cilindro.  
Problema 6: Ausência de termopares para indicar a temperatura no leito de 
extração. Solução: Termopares foram adicionados na entrada e na saída da coluna de extração. 
Essas medidas possibilitaram que a temperatura na saída do extrator (que foi considerada 
aproximadamente igual a temperatura dentro do extrator) fosse ajustada em função da 
temperatura do banho de aquecimento. Vale ressaltar que o banho de aquecimento contribui 
para o pré-aquecimento do solvente e para o aquecimento da coluna de extração. 
 
 





INFORMAÇÕES SUPLEMENTARES DO CAPÍTULO 3 
 
O Apêndice B contém informações suplementares referentes ao Capítulo 3, 
incluindo as seguintes informações: 
i. Apêndice B.1. Dados de caracterização da matéria-prima; 
ii. Apêndice B.2. Dados experimentais referentes aos ensaios de isotermas de rendimento 
global; 
iii. Apêndice B.3. Dados de análise dos extratos por cromatografia gasosa em GC-FID; 
iv. Apêndice B.4. Curva-padrão e quantificação do composto ar-turmerona; 
v. Apêndice B.5. Dados da análise estatística realizada no software Minitab para o 
experimento de isotermas de rendimento global; 
vi. Apêndice B.6. Dados Experimentais dos ensaios de cinéticas de extração; 
vii. Apêndice B.7. Ajuste dos dados experimentais ao modelo spline; 
viii. Apêndice B.8. Dados da análise estatística realizada no software Minitab para o 
experimento de cinéticas de extração. 
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Figura B.1. Propriedades da água. Dados utilizados no cálculo da massa de água presente na 




















R2 15,0231 1,95 25,5 55,337 0,9961 1,9423 12,93
R3 15,0245 2,05 25,0 55,345 0,9962 2,0422 13,59




*Fonte: NIST - National Institute of Standards and Technology (http://webbook.nist.gov/chemistry/)
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Diâmetro médio de partículas 
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Apêndice B.2. Dados experimentais referentes aos ensaios de isotermas de rendimento global 
 
Tabela B.2. Dados experimentais dos ensaios de rendimento global para a cúrcuma.  
Identificação do experimento:  Isotermas de Rendimento Global 
  
Equipamento:  Unidade Cossolvente 
Altura do extrator (m): 0,46 
Diâmetro do extrator (m):  0,0341 
  
Matéria-prima:   
Densidade real partículas (Kg/m³): 1450 
Diâmetro médio partículas (mm): 0,67 
Umidade (%): 13,0% 
  
Leito de extração:   
Relação HB/DB:  1,8 
Volume do leito (mL): 56,1 
Densidade aparente do leito (Kg/m³): 838,4 
Porosidade do leito (ε): 0,42 
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Tabela B.3. Condições experimentais e dados de rendimento para os ensaios de X0 para a 
cúrcuma. Planejamento fatorial completo (3x5x2, 3 níveis de temperatura e 5 níveis de pressão) 


















1 40 150 47,0714 2,2952 4,88 5,61 
2 40 100 47,0512 1,4142 3,01 3,46 
3 60 300 47,0451 2,7584 5,86 6,74 
4 40 250 47,0515 2,5874 5,50 6,32 
5 40 350 47,0429 2,5718 5,47 6,29 
6 50 350 47,0006 1,6500 3,51 4,04 
7 50 200 47,0617 2,5993 5,52 6,35 
8 60 100 47,0477 0,0697 0,15 0,17 
9 60 250 47,0290 2,8093 5,97 6,87 
10 40 300 47,0350 2,2282 4,74 5,45 
11 50 350 47,0487 1,3408 2,85 3,28 
12 60 200 47,0564 2,5505 5,42 6,23 
13 50 100 47,0668 0,2107 0,45 0,51 
14 50 150 47,0492 2,4114 5,13 5,89 
15 50 300 47,0733 1,9247 4,09 4,70 
16 50 200 47,0670 2,4741 5,26 6,04 
17 40 100 47,0162 1,6852 3,58 4,12 
18 50 150 47,0756 1,8496 3,93 4,52 
19 50 250 47,0494 2,4057 5,11 5,88 
20 60 250 47,0651 2,8679 6,09 7,01 
21 50 100 47,0569 0,3332 0,71 0,81 
22 40 150 47,0432 2,1107 4,49 5,16 
23 40 300 47,0646 2,0226 4,30 4,94 
24 50 300 47,0350 1,9483 4,14 4,76 
25 40 250 47,0240 2,5689 5,46 6,28 
26 50 250 47,0738 2,5841 5,49 6,31 
27 60 350 47,0645 2,7638 5,87 6,75 
28 40 200 47,0368 2,4873 5,29 6,08 
29 40 200 47,0273 2,4821 5,28 6,07 
30 60 200 47,0620 2,8162 5,98 6,88 
31 60 300 46,9994 2,4962 5,31 6,11 
32 60 100 47,0492 0,2605 0,55 0,64 
33 60 350 47,0573 2,7763 5,90 6,78 
34 60 150 47,0657 1,9427 4,13 4,75 
35 60 150 47,0825 1,6561 3,52 4,04 
36 40 350 47,0612 2,6432 5,62 6,46 
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Apêndice B.3. Dados de análise dos extratos por cromatografia gasosa em GC-FID 
 
Identificação dos compostos por cromatografia gasosa 
A Figura B.1 apresente um cromatograma típico do extrato de cúrcuma obtido por 
SFE-CO2. Os compostos representativos nos extratos foram (1) α-curcumeno, (2) α-
zingibereno, (3) β-sesquifelandreno, (4) ar-turmerona, (5) α-turmerona e (6) β-turmerona, 
devidamente identificados no cromatograma. Esses compostos totalizam mais de 80% dos 
compostos presentes no extrato SFE de cúrcuma. 
 
Figura B.2. Cromatograma obtido na condição de 60 °C, 250 MPa e S/F igual a 12,1. 
 




Area%¹ Nome CAS Number Sinônimos 
1 11,98 1,38 α-curcumeno 644-30-4 
Ar-Curcumeno; 
Curcumeno; 
2 12,44 2,91 α-zingibereno 495-60-3 
(-)-Zingibereno;  
Zingibereno 
3 13,56 2,49 β-sesquifelandreno 20307-83-9 
(-)-β-Sesquifelandreno; 
β-Sesquifelandereno 
4 19,66 17,84 ar-turmerona 532-65-0 
Turmerona; Aromatic 
turmerona 
5 19,90 39,26 α-turmerona 82508-15-4  
6 21,35 19,64 β-turmerona 87440-60-6 Curlona 
¹Informações obtidas utilizando o método de análise descrito em detalhes no Capítulo 3 
2Informações obtidas obtido na condição de 60 °C, 250 MPa e S/F igual a 12,1. 
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A seguir, são apresentadas as estruturas dos principais compostos voláteis 
encontrados em Curcuma longa, numerados de acordo com o cromatograma apresentado na 
Figura B.1. 
 
Figura B.3. Estruturas químicas dos principais compostos voláteis encontrados no extrato 
SFE de Curcuma longa. Estruturas obtidas em Parthasarathy et al. (2008) e Jayaprakasha et 
al. (2005). 
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Apêndice B.4. Curva-padrão e quantificação do composto ar-turmerona 
 
A seguir são apresentados os dados obtidos após a construção da curva-padrão do 
composto ar-turmerona. O método de análise foi aquele descrito em detalhes no Capítulo 3, 
utilizando padrão de ar-turmerona da empresa Sigma-Aldrich 
(http://www.sigmaaldrich.com/catalog/product/sial/42258?lang=pt&region=BR). 
 
Tabela B.5. Dados de análise do composto ar-turmerona por GC. 
 Área 
ppm R1 R2 Média 
2300 95486,1 96698,8 96092,4 
1500 68771 63956,8 66363,9 
1250 54536,3 52096,5 53316,4 
1000 42297,1 42445,7 42371,4 
750 32125,3 32455,5 32290,4 
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Tabela B.6. Rendimento relativos em ar-turmerona obtidos com base nos experimentos de X0 
de cúrcuma 
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Apêndice B.5. Dados da análise estatística realizada no software Minitab para o experimento 




General Linear Model: Rendimento extrato versus Temperatura; Pressão  
 
Factor       Type   Levels  Values 
Temperatura  fixed       3  40; 50; 60 
Pressão      fixed       6  100; 150; 200; 250; 300; 350 
 
 
Analysis of Variance for Rendimento b.s. %, using Adjusted SS for Tests 
 
Source               DF    Seq SS   Adj SS   Adj MS       F      P 
Temperatura           2    7,7865   7,7865   3,8932   26,30  0,000 
Pressão               5   94,1350  94,1350  18,8270  127,20  0,000 
Temperatura*Pressão  10   23,0756  23,0756   2,3076   15,59  0,000 
Error                18    2,6643   2,6643   0,1480 
Total                35  127,6614 
 
 
S = 0,384730   R-Sq = 97,91%   R-Sq(adj) = 95,94% 
 
Grouping Information Using Tukey Method and 10,0% Confidence 
 
Temperatura  Pressão  N    Mean  Grouping 
60           250      2  6,9383  A 
60           350      2  6,7687  A B 
60           200      2  6,5571  A B 
60           300      2  6,4250  A B 
40           350      2  6,3727  A B 
40           250      2  6,3029  A B 
50           200      2  6,1981    B 
50           250      2  6,0963    B 
40           200      2  6,0752    B C 
40           150      2  5,3834      C D 
50           150      2  5,2060        D 
40           300      2  5,1948        D 
50           300      2  4,7326        D E 
60           150      2  4,3957          E F 
40           100      2  3,7891            F G 
50           350      2  3,6571              G 
50           100      2  0,6645                H 
60           100      2  0,4035                H 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
 









General Linear Model: Rendimento ar-turmerona versus Temperatura; Pressão  
 
Factor       Type   Levels  Values 
Temperatura  fixed       3  40; 50; 60 
Pressão      fixed       6  100; 150; 200; 250; 300; 350 
 
 
Analysis of Variance for Rend. ar-turm. b.s. (%), using Adjusted SS for Tests 
 
Source               DF   Seq SS   Adj SS   Adj MS       F      P 
Temperatura           2  0,22101  0,22101  0,11050   33,17  0,000 
Pressão               5  2,58768  2,58768  0,51754  155,37  0,000 
Temperatura*Pressão  10  0,68685  0,68685  0,06868   20,62  0,000 
Error                18  0,05996  0,05996  0,00333 
Total                35  3,55550 
 
 
S = 0,0577145   R-Sq = 98,31%   R-Sq(adj) = 96,72% 
 
Grouping Information Using Tukey Method and 95,0% Confidence 
 
Temperatura  Pressão  N     Mean  Grouping 
60           250      2  1,13503  A 
60           350      2  1,13347  A 
60           300      2  1,12387  A 
60           200      2  1,11505  A 
40           350      2  1,09439  A B 
40           250      2  1,09028  A B 
50           200      2  1,07390  A B 
40           200      2  1,07249  A B 
50           250      2  1,05254  A B C 
40           150      2  0,96753  A B C 
50           150      2  0,95494  A B C D 
40           300      2  0,93030  A B C D 
50           300      2  0,86913    B C D E 
60           150      2  0,82176      C D E 
40           100      2  0,72469        D E 
50           350      2  0,65776          E 
50           100      2  0,12535            F 
60           100      2  0,07465            F 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
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Apêndice B.6. Dados Experimentais dos ensaios de cinéticas de extração (OEC). 
 
Tabela B.7. OEC de cúrcuma realizada na Unidade Cossolvente. Condições de extração: 60 °C 
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Tabela B.8. OEC de cúrcuma realizada na Unidade Cossolvente. Condições de extração: 60 °C 
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Tabela B.9. OEC de cúrcuma realizada na Unidade Cossolvente. Condições de extração: 60 °C 
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Tabela B.10. OEC de cúrcuma realizada na Unidade Cossolvente. Condições de extração: 60 
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Tabela B.11. OEC de cúrcuma realizada na Unidade Cossolvente. Condições de extração: 40 
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Tabela B.12. OEC de cúrcuma realizada na Unidade Cossolvente. Condições de extração: 
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Apêndice B.7. Ajuste dos dados experimentais ao modelo spline.  
 
Na Figura B.6 é apresentado um modelo básico do algoritmo utilizado no ajuste dos 
dados experimentais (Curvas de extração) ao modelo spline de duas retas. O algoritmo em 
questão foi escrito no software SAS 6.0 e foi utilizado para obter os parâmetros cinéticos 
apresentados no Capítulo 3. 
 
 /*----Digitação e leitura interna dos dados]------------------------- */ 
 
data E1A; 
 input tmin mext; 
 knot1 = 0.9; /*----tcer---*/ 

















title'Ajuste Nlin E1A'; 
 parms  b0 = 1.0806   /*----termo independente da equaçao do 
periodo tcer---*/ 
   b1 = 3.8080  /*----termo de primeira ordem do 
período tcer---*/ 
   b2 = 0.0993     /*----termo de primeira ordem do período 
difusional (com mext x AL1)---*/ 
   knot1 = 0.9;  /*----tcer---*/ 
   AL1 = max(tmin-knot1,0); 
   Model mext = b0 + b1*tmin + b2*AL1; 
 Output out = a p=mexthat r= Mres; 
 Axis order = (0 to 1.2 by 0.2); 
Proc gplot; Plot Mres*mexthat; 
Proc gplot; 
 Symbol1 value = diamond color = black; Symbol2 value = star color = 
black; 
 Plot1 mext*tmin/legend overlay vaxis = axis1; Plot2 
mexthat*tmin/legend overlay vaxis = 




Figura B.6. Algoritmo de ajuste das OECs ao modelo spline. 
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Apêndice B.8. Dados da análise estatística realizada no software Minitab para os experimentos 
de OECs; 
 
One-way ANOVA: t CER versus Condicao  
 
Source    DF      SS      MS      F      P 
Condicao   2  82,211  41,106  66,88  0,003 
Error      3   1,844   0,615 
Total      5  84,055 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N    Mean  Grouping 
313K/20MPa  2  15,592  A 
333K/20MPa  2   9,644    B 
333K/25MPa  2   6,691    B 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
One-way ANOVA: R CER versus Condicao  
 
Source    DF      SS      MS      F      P 
Condicao   2  0,4903  0,2451  11,28  0,040 
Error      3  0,0652  0,0217 
Total      5  0,5555 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N    Mean  Grouping 
333K/25MPa  2  6,7248  A 
333K/20MPa  2  6,6609  A B 
313K/20MPa  2  6,0890    B 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
One-way ANOVA: M CER versus Condicao  
 
Source    DF       SS       MS        F      P 
Condicao   2  53,3234  26,6617  1474,83  0,000 
Error      3   0,0542   0,0181 
Total      5  53,3776 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N     Mean  Grouping 
333K/25MPa  2  10,9800  A 
333K/20MPa  2   7,2467    B 
313K/20MPa  2   3,6783      C 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
 
Figura B.7. Resultados da análise estática para as variáveis tCER, RCER e MCER, considerando 
o extrato de cúrcuma. Testes de Tukey realizados com nível de confiança de 95%. 
 
 




One-way ANOVA: Y CER versus Condicao  
 
Source    DF        SS        MS        F      P 
Condicao   2  24,18519  12,09260  2600,02  0,000 
Error      3   0,01395   0,00465 
Total      5  24,19915 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N    Mean  Grouping 
333K/25MPa  2  7,8698  A 
333K/20MPa  2  5,8626    B 
313K/20MPa  2  2,9781      C 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
One-way ANOVA: R TOTAL REAL versus Condicao  
 
Source    DF       SS       MS      F      P 
Condicao   2  0,67321  0,33660  60,29  0,004 
Error      3  0,01675  0,00558 
Total      5  0,68996 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N    Mean  Grouping 
333K/20MPa  2  7,8927  A 
333K/25MPa  2  7,7306  A 
313K/20MPa  2  7,1151    B 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
One-way ANOVA: S/F CER versus Condicao  
 
Source    DF       SS       MS       F      P 
Condicao   2  1,55455  0,77728  105,49  0,002 
Error      3  0,02210  0,00737 
Total      5  1,57665 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N    Mean  Grouping 
313K/20MPa  2  2,0472  A 
333K/20MPa  2  1,1362    B 
333K/25MPa  2  0,8545    B 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
 
Figura B.8. Resultados da análise estática para as variáveis YCER, rendimento total 
experimental (R TOTAL REAL) e S/FCER, considerando o extrato de cúrcuma. Testes de 








One-way ANOVA: t CER versus Condicao  
 
Source    DF     SS     MS      F      P 
Condicao   2  34,25  17,13  16,44  0,024 
Error      3   3,13   1,04 
Total      5  37,38 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N    Mean  Grouping 
313K/20MPa  2  12,137  A 
333K/20MPa  2   8,019  A B 
333K/25MPa  2   6,476    B 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
 
One-way ANOVA: R CER versus Condicao  
 
Source    DF        SS        MS     F      P 
Condicao   2  0,013141  0,006570  9,93  0,048 
Error      3  0,001984  0,000661 
Total      5  0,015125 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N     Mean  Grouping 
333K/20MPa  2  1,04225  A 
333K/25MPa  2  1,04032  A 
313K/20MPa  2  0,94202  A 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
One-way ANOVA: M CER versus Condicao  
 
Source    DF       SS       MS       F      P 
Condicao   2  0,97671  0,48836  170,69  0,001 
Error      3  0,00858  0,00286 
Total      5  0,98530 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N    Mean  Grouping 
333K/25MPa  2  1,7567  A 
333K/20MPa  2  1,4183    B 
313K/20MPa  2  0,7833      C 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
 
Figura B.9. Resultados da análise estática para as variáveis tCER, RCER e MCER, considerando a 









One-way ANOVA: Y CER versus Condicao  
 
Source    DF       SS       MS       F      P 
Condicao   2  0,48062  0,24031  183,60  0,001 
Error      3  0,00393  0,00131 
Total      5  0,48454 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N     Mean  Grouping 
333K/25MPa  2  1,25773  A 
333K/20MPa  2  1,10323    B 
313K/20MPa  2  0,59520      C 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
One-way ANOVA: R TOTAL REAL versus Condicao  
 
Source    DF        SS        MS     F      P 
Condicao   2  0,002998  0,001499  5,04  0,110 
Error      3  0,000892  0,000297 
Total      5  0,003890 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N     Mean  Grouping 
333K/20MPa  2  1,11620  A 
333K/25MPa  2  1,09254  A 
313K/20MPa  2  1,06161  A 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
One-way ANOVA: S/F CER versus Condicao  
 
Source    DF      SS      MS      F      P 
Condicao   2  0,6805  0,3402  23,20  0,015 
Error      3  0,0440  0,0147 
Total      5  0,7245 
 
Grouping Information Using Tukey Method 
 
Condicao    N    Mean  Grouping 
313K/20MPa  2  1,5930  A 
333K/20MPa  2  0,9447    B 
333K/25MPa  2  0,8271    B 
 
Means that do not share a letter are significantly different. 
 
 
Figura B.10. Resultados da análise estática para as variáveis YCER, rendimento total 
experimental (R TOTAL REAL) e S/FCER, considerando a ar-turmerona. Testes de Tukey 
realizados com nível de confiança de 95%. 
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MONTAGEM E OPERAÇÃO DA UNIDADE SFE-4×1L 
 
O Apêndice C contém informações referentes a montagem e operação da Unidade 
de Extração SFE-4×1L, utilizada nos experimentos apresentados no Capítulo 4. 
 
Apêndice C.1: Montagem da Unidade SFE-4×1L 
Uma unidade de extração supercrítica equipada com quatro colunas de 1 L de 
capacidade foi montada no LASEFI (Laboratório de TecnologiA Supercrítica: Extração, 
Fracionamento e Identificação de Extratos Vegetais, DEA/FEA/Unicamp). Essa Unidade é 
uma evolução da Unidade SFE-2×1L descrita, em detalhes, nos trabalhos de MORAES et al. 
(2013) e Zabot et al. (2013). Basicamente, essa unidade era composta de duas colunas de 
extração de geometrias de leito diferentes, representadas pela relação entre a altura (HB) e o 
diâmetro do leito (DB). Ela possuía um extrator de relação HB/DB igual a 7,1 e outro de HB/DB 
igual a 2,7. Para a realização de parte dos trabalhos desta tese, dois novos extratores de relações 
HB/DB iguais aos extratores mencionados acima foram inseridos na Unidade SFE-2×1L. Com 
a integração dos novos extratores o equipamento foi então denominado Unidade SFE-4×1L. O 
Diagrama esquemático da unidade é apresentado na Figura C.1, bem como uma imagem frontal 
da Unidade na Figura C.2. 
A remodelagem da Unidade foi construída para operar qualquer um dos quatro 
extratores e até mesmo mais de um extrator ao mesmo tempo. Para isso, a linha de alimentação 
de CO2 foi dividida para atender aos quatro extratores, como pode ser observado na Figura A2. 
Além disso, na saída de cada extrator foi instalada uma bifurcação que permite levar a mistura 
CO2+extrato até a válvula de expansão e também realizar a etapa de descompressão da coluna. 
Essa configuração permitiu que apenas duas válvulas de expansão fossem necessárias para 
operar em todas as colunas, sendo uma para a linha de extrato (Extract stream) e a outra para a 
linha de descompressão (Decompression stream). Tanto a entrada de CO2 em cada coluna, 
como a saída de extrato e a descompressão são controladas por válvulas de bloqueio. 
Termopares também foram instalados na entrada e na saída de cada extrator, visando a um 
conhecimento mais profundo da temperatura de processo. A temperatura do leito é controlada 
Apêndices                                                                                                                                150 
 
 
pelo pré-aquecimento da linha de CO2 no banho de aquecimento e pelo aquecimento da coluna 
através de resistências elétricas. 
 
 



































































































































































































































































































































































































































































Figura C.2. Visão frontal da Unidade SFE-4×1L 
 
Apêndice C.2: Operação da bomba e terminal portátil 
A Unidade SFE-4×1L foi equipada com uma bomba de alta pressão (Thar 
Technologies, Inc., model P-200A, Pittsburgh, USA) (Figura C.3). Essa é uma bomba elétrica 
(tensão 220V) com capacidade de trabalhar com vazão de até 200 g/min e controlada por um 
terminal portátil (Thar Technologies, Inc., model P-200A, Pittsburgh, USA) (Figura C.4). A 
seguir são apresentados os procedimentos necessários para operar a bomba através do terminal: 
1) Garantir que a linha de CO2 esteja aberta e sem a presença de vazamentos; 
2) Garantir que o banho de resfriamento do CO2 e do cabeçote da bomba esteja 
equilibrado na temperatura desejada (normalmente, entre -2 e -10 °C); 
3) Conectar o terminal portátil na bomba; 
4) Ligar a bomba e aguardar o tempo necessário para a conexão entre os equipamentos 
e o aparecimento do menu de funções no terminal portátil; 
5) Selecionar a função <Change Alarm> através da tecla F1 para definir a pressão de 
alarme da bomba, na qual o equipamento é desligado no caso de atingida.  
6) Digitar uma pressão entre 30 a 50 bar acima da pressão de processo e teclar ENTER. 
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7) Selecionar a função <Control Pump> através da tecla F2 para definir o modo de 
operação da bomba (Controle de pressão ou vazão. Apenas pressão é possível nessa 
unidade).  
8) Em seguida através da tecla A selecionar a função <A-P1> para utilizar o modo de 
controle com base na pressão do sistema.  
9) Digitar a pressão de processo desejada e teclar ENTER. 
10) Para interromper o funcionamento da bomba teclar F2. 
 
  
Figura C.3. Bomba de alta pressão 
 
Figura C.4. Terminal portátil de 
controle da bomba 
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INFORMAÇÕES SUPLEMENTARES DO CAPÍTULO 4 
 
O Apêndice B contém informações suplementares referentes ao Capítulo 4, 
incluindo as seguintes informações: 
i. Apêndice D.1. Caracterização das matérias-primas; 
ii. Apêndice D.2. Dados de análise dos extratos por cromatografia gasosa em GC-FID; 
iii. Apêndice D.3. Dados Experimentais dos ensaios de perfil de temperatura; 
iv. Apêndice D.4. Dados Experimentais das curvas de extração; 
v. Apêndice D.5. Fotos dos experimentos. 
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Apêndice D.1. Caracterização das matérias-primas. 
 
Tabela D.1. Determinação de umidade para a cúrcuma. Densidade da água obtida na base de 






















R1 15,2145 1,50 24,8 997,05 0,9971 1,4956 9,83
R2 15,2345 1,60 24,9 997,05 0,9971 1,5953 10,47
Umidade (%) 10,15
SD 0,45
Determinação de Umidade - Lote 2015
*Fonte: NIST - National 
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R1 15,1536 2,30 26,5 996,650 0,9967 2,2923 15,13




*Fonte: NIST - National 
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Apêndice D.2. Dados de análise dos extratos por cromatografia gasosa em GC-FID; 
 
Curva-padrão dos compostos de cravo-da-índia. 
 
Figura D.1. Curva-padrão para o composto Eugenol. 
 
 
Figura D.2. Curva-padrão para o composto acetato de eugenila. 




Figura D.3. Curva-padrão para o composto beta-cariofileno. 
 
 
Figura D.4. Curva-padrão para o composto alpha-humuleno. 
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Apêndice D.3. Dados Experimentais dos ensaios de perfil de temperatura 
 
Tabela D.5. Distribuição de temperatura obtida no extrator E2 para a cúrcuma. Temperatura 
média do CO2 de entrada de 43 °C. H é a posição dos termopares em relação a base do extrator 




t acum TE T 0R T 1/2R TE T 0R T 1/2R TE T 0R T 1/2R
0,0 23,5 23,3 23,1 23,0 19,1 19,6 27,7 28,8 28,9
2,5 23,5 23,5 23,3 23,0 19,4 20,2 27,7 28,9 29,5
5,0 23,5 23,7 23,5 23,0 19,6 20,7 27,8 29,1 30,3
7,5 23,5 24,1 23,9 23,0 20,1 22,2 28,3 29,5 31,5
10,0 23,5 24,7 24,5 23,0 20,5 23,3 28,7 29,8 32,2
12,5 23,5 25,5 25,2 23,0 21,2 24,9 29,3 30,3 33,1
15,0 23,5 26,7 26,5 23,0 22,4 27,3 30,0 31,2 34,6
17,5 23,5 27,7 27,5 23,0 23,5 29,1 33,7 31,7 37,7
20,0 23,5 29,0 28,8 23,0 25,0 31,4 33,7 31,7 37,7
25,0 54,0 58,6 58,4 55,0 61,9 64,2 48,8 51,0 53,3
27,5 48,2 59,5 59,7 50,3 62,6 63,3 44,0 49,7 52,6
30,0 45,5 59,9 60,1 45,7 63,0 62,9 41,6 49,9 51,4
32,5 41,3 60,2 60,3 42,1 63,2 62,7 40,5 50,1 50,2
35,0 37,8 60,3 60,1 38,7 63,3 62,7 38,8 50,3 50,0
37,5 44,5 61,3 61,3 50,0 63,1 61,1 36,0 42,4 44,8
40,0 51,5 61,9 61,7 51,4 62,8 60,3 37,9 42,8 44,1
42,5 52,8 62,1 61,9 53,1 62,3 59,7 40,6 44,1 44,5
45,0 53,7 62,2 62,1 53,5 61,8 59,2 41,7 44,6 44,9
50,0 53,8 62,1 62,1 54,4 61,1 58,4 43,1 45,3 45,4
55,0 54,3 61,8 61,8 54,5 60,2 57,8 43,4 45,7 45,7
60,0 54,5 61,6 62,6 54,6 59,7 57,7 43,5 45,7 45,7
65,0 54,7 61,4 61,4 54,6 59,3 57,5 43,5 45,7 45,8
75,0 54,7 60,9 60,8 55,0 58,8 57,2 44,4 46,2 46,2
85,0 54,6 60,6 60,5 54,6 58,5 57,1 45,2 46,8 46,6
95,0 54,4 60,2 60,1 54,7 58,2 57,0 44,7 46,5 46,5
115,0 55,1 59,7 59,5 55,4 57,9 56,8 45,3 46,9 46,7
135,0 55,1 59,6 59,3 54,7 57,9 56,9 45,3 46,9 46,9
155,0 54,5 59,8 59,4 55,5 57,6 56,7 45,6 47,2 47,2
H = 0,1 H = 0,5 H = 0,9
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Tabela D.6. Distribuição de temperatura obtida no extrator E3 para a cúrcuma. Temperatura 





t acum TE T 0R T 1/2R TE T 0R T 1/2R TE T 0R T 1/2R
0,0 29,3 20,8 21,0 38,7 19,2 19,8 23,8 24,0
2,5 28,6 20,8 21,3 37,5 19,4 20,0 23,9 24,3
5,0 28,1 20,9 22,0 36,1 19,5 20,2 24,1 24,7
7,5 27,5 20,9 23,4 34,1 19,6 21,3 24,7 25,9
10,0 27,1 21,1 24,8 33,1 19,8 23,2 25,6 27,4
12,5 26,8 21,2 26,2 32,1 20,2 25,2 33,0 26,7 29,1
15,0 26,4 21,6 27,7 30,9 20,7 27,5 31,9 27,8 30,7
17,5 26,1 22,2 29,4 29,8 21,6 29,8 32,2 29,2 32,2
20,0 26,0 22,8 30,7 28,9 23,0 32,1 33,0 30,2 33,7
25,0 55,0 51,5 64,2 54,7 52,3 59,1 50,0 50,0 52,8
27,5 50,8 54,0 63,7 47,5 54,2 59,7 46,1 47,2 49,6
30,0 46,4 55,6 62,7 40,1 55,8 60,0 44,0 47,5 48,9
32,5 42,7 56,8 61,9 37,0 56,5 60,0 43,5 48,0 49,1
35,0 39,3 57,6 61,2 33,2 57,3 60,0 43,6 48,5 49,4
37,5 36,1 58,3 60,6 30,0 58,0 59,9 43,8 48,8 49,6
40,0 33,1 58,9 60,6 27,6 58,5 59,9 44,1 49,2 49,9
42,5 30,8 59,2 59,8 25,5 58,9 60,0 44,6 49,6 50,2
45,0 29,3 59,4 59,6 24,7 59,1 60,0 44,7 49,9 50,4
47,5 43,6 59,6 59,7 41,0 58,7 59,5 35,4 41,7 44,5
50,0 50,8 59,8 59,7 51,8 58,3 58,9 38,0 43,5 45,0
52,5 53,2 60,0 59,8 53,1 57,8 58,2 41,2 45,5 46,9
55,0 54,3 60,1 59,9 53,4 56,9 57,1 41,9 45,8 47,1
60,0 55,0 60,3 60,1 54,0 54,6 54,6 42,1 45,3 46,1
65,0 54,5 60,6 60,3 54,7 52,0 52,5 42,7 45,6 46,2
70,0 54,6 60,6 60,3 54,9 49,5 50,8 42,7 45,5 46,1
75,0 54,2 60,6 60,3 54,8 47,9 49,9 43,4 45,8 46,4
85,0 54,7 60,7 60,3 55,0 47,1 49,5 43,6 45,9 46,4
95,0 54,7 60,5 60,3 54,6 47,1 49,6 43,1 45,6 46,2
105,0 54,9 60,7 60,4 55,3 46,8 49,3 43,1 45,6 46,1
125,0 55,0 60,4 60,2 55,0 47,3 49,9 43,6 45,9 46,3
145,0 55,3 60 59,9 54,6 47,4 50,0 42,9 45,4 46,1
165,0 55,6 59,5 59,5 55,8 47,5 50,0 43,4 45,9 46,7
H = 0,1 H = 0,5 H = 0,9
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Tabela D.7. Distribuição de temperatura obtida no extrator E2 para a cúrcuma. Temperatura 






t acum TE T 0R T 1/2R TE T 0R T 1/2R TE T 0R T 1/2R
0,0 26,0 25,1 25,4 22,9 25,0 26,5 25,4 26,3
2,5 26,0 25,3 25,6 23,7 25,5 26,6 25,8 26,6
5,0 26,1 25,5 25,9 24,6 26,8 26,7 26,1 27,1
7,5 26,2 25,7 26,7 24,7 27,7 27,0 26,4 27,9
10,0 26,4 26,0 27,9 25,3 29,9 27,2 26,8 28,9
12,5 26,9 26,8 29,5 26,1 32,4 27,8 27,2 30,4
15,0 27,7 28,1 31,8 27,1 34,6 28,1 27,8 31,5
17,5 28,6 29,7 33,9 27,9 28,7 37,7 29,3 28,4 32,6
20,0 29,1 30,5 34,9 28,0 29,5 38,0 30,0 29,5 34,7
25,0 65,0 58,0 63,0 67,0 55,8 60,5 67,7 69,8 68,7
27,5 56,7 59,7 61,5 55,0 57,0 62,3 54,5 65,9 63,7
30,0 50,9 60,0 60,9 43,2 59,5 62,5 48,1 69,1 61,6
32,5 47,4 60,1 60,5 40,5 60,9 62,6 46,2 69,0 60,3
35,0 45,3 60,1 60,1 40,8 61,5 62,7 43,9 68,4 60,1
37,5 43,1 62,3 62,0 39,2 60,5 61,9 40,7 48,1 48,9
40,0 49,1 62,8 62,4 47,5 58,8 60,6 48,4 50,8 50,8
42,5 52,1 62,9 62,2 51,7 58,1 59,7 52,5 53,1 52,7
45,0 53,5 62,7 62,1 54,5 57,8 59,1 53,0 53,5 53,2
50,0 56,3 62,4 61,6 55,5 57,2 58,3 54,9 55,2 54,7
55,0 57,3 62,0 61,2 55,2 57,0 58,0 55,0 55,7 55,2
60,0 56,9 61,7 60,9 55,8 56,8 57,7 56,9 57,1 56,5
65,0 56,7 61,3 60,6 56,5 56,7 57,5 56,9 57,4 56,7
75,0 58,4 60,5 60,1 57,7 57,0 57,0 57,3 58,1 57,6
85,0 57,0 60,0 59,9 56,8 57,3 57,6 56,8 57,6 57,0
95,0 58,2 59,6 59,5 56,7 57,5 57,6 56,7 57,7 57,1
115,0 59,0 59,6 59,7 57,4 57,9 58,0 56,9 58,0 57,5
135,0 60,0 59,3 59,3 55,8 58,2 58,3 56,6 58,0 57,4
155,0 57,5 59,2 59,2 57,6 58,0 58,2 55,4 57,2 56,7
H = 0,1 H = 0,5 H = 0,9
Cinética 23 Cinética 25 Cinética 27
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Tabela D.8. Distribuição de temperatura obtida no extrator E3 para a cúrcuma. Temperatura 




t acum TE T 0R T 1/2R TE T 0R T 1/2R TE T 0R T 1/2R
0,0 21,7 22,1 19,8 20,8 18,1 18,5
2,5 21,8 22,2 20,2 21,2 18,5 19,2
5,0 28,4 22,0 23,3 20,4 21,3 28,8 18,9 19,9
7,5 27,2 21,9 22,6 20,6 21,9 27,2 19,5 20,7
10,0 26,5 22,1 23,2 29,6 20,5 23,0 26,9 20,1 21,8
12,5 26,8 22,3 24,2 28,2 21,2 24,6 27,5 20,9 23,0
15,0 28,1 22,9 26,2 28,2 21,7 26,4 27,9 22,0 24,7
17,5 29,0 23,4 27,3 29,3 22,5 28,9 29,6 23,9 27,3
20,0 30,6 24,3 28,9 30,1 23,1 30,0 30,5 24,8 28,4
25,0 57,3 51,5 58,7 65,5 51,9 56,9 68,0 66,0 70,9
27,5 52,8 53,0 59,0 56,9 54,4 59,0 46,7 62,8 66,2
30,0 50,2 54,2 59,1 50,7 52,2 59,8 45,5 62,5 64,9
32,5 49,0 55,3 59,0 47,4 57,8 60,3 44,7 62,5 62,7
35,0 48,5 56,4 58,8 46,6 58,8 60,7 44,8 61,9 61,3
37,5 48,5 57,1 58,7 46,5 59,9 61,0 45,2 60,8 60,2
40,0 48,6 57,5 58,6 46,6 60,4 61,2 45,6 59,8 59,4
42,5 48,7 58,0 58,5 47,1 61,2 61,4 46,1 58,9 58,6
45,0 48,8 58,2 58,4 46,5 61,2 61,5 46,3 58,4 58,1
47,5 40,9 58,8 59,0 38,7 61,8 61,7 40,4 46,5 52,1
50,0 47,0 59,2 59,3 46,0 61,9 61,6 48,2 50,7 50,8
52,5 51,5 59,5 59,6 49,9 61,9 61,5 50,3 51,9 51,2
55,0 54,4 59,9 60,0 52,3 61,8 61,2 50,7 52,4 51,8
60,0 54,3 60,3 60,4 53,9 61,5 60,4 54,2 54,7 53,2
65,0 54,3 60,5 60,7 54,7 61,2 60,1 54,4 54,9 53,4
70,0 56,0 60,9 61,0 55,0 60,5 59,5 54,4 54,5 53,5
75,0 56,0 61,1 61,2 55,2 59,9 59,0 54,0 55,0 54,0
85,0 55,8 61,1 61,0 55,4 58,1 57,9 55,1 56,0 54,8
95,0 54,9 60,6 60,3 55,7 57,1 57,5 55,4 56,0 55,7
105,0 55,2 59,5 59,6 55,0 56,7 57,5 55,4 56,8 56,0
125,0 55,7 58,7 59,3 55,2 56,8 57,5 55,6 56,9 55,7
145,0 56,0 59 59,6 56,0 57 57,7 55,0 56,5 56,2
165,0 56,0 59,5 59,9 56,3 56,8 57,5 55,0 56,2 55,9
H = 0,1 H = 0,5 H = 0,9
Cinética 18 Cinética 20 Cinética 22
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Apêndice D.4. Dados Experimentais das curvas de extração (OEC). 
 
Tabela D.11. Dados da OEC de cúrcuma realizada no extrator E2 com temperatura média do 
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Tabela D.12. Dados da OEC de cúrcuma realizada no extrator E3 com temperatura média do 
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Tabela D.13. Dados da OEC de cúrcuma realizada no extrator E2 com temperatura média do 
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Tabela D.14. Dados da OEC de cúrcuma realizada no extrator E3 com temperatura média do 
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Tabela D.15. Dados da OEC de cúrcuma realizada no extrator E2 com temperatura média do 
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Tabela D.16. Dados da OEC de cúrcuma realizada no extrator E3 com temperatura média do 
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Tabela D.17. Dados da OEC de cúrcuma realizada no extrator E2 com temperatura média do 
































































































































































































































































   
   

























   







   
   
   















   
   








   
   




































   








   
   









   
   
   
   
   
   
   
   
   













































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































































Apêndices                                                                                                                                173 
 
 
Tabela D.18. Dados da OEC de cúrcuma realizada no extrator E3 com temperatura média do 
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Apêndice D.5. Fotos dos experimentos. 
 
Nas Figuras D.5 e D.6 fotos mostrando como os termopares foram posicionados 
nos extratores E2 e E3, respectivamente, são apresentadas. 
 
 
Figura D.5. Posicionamento dos termopares no Extrator E2 
 
 
Figura D.6. Posicionamento dos termopares no Extrator E3 
